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Ti-6Al-4vの強度 と微視組織
航空宇宙材料用途を代表に様 々な産業で広 く利用 され るTiは,地 殻中の存在
量が0.33-0.63at.%と全元素中10番目に大きく,レ アメタル(希 少金属)と 呼ば
れ る金属元素の中で最大である.そ の歴史の浅さと高い原料価格にも関わらず,
TiおよびTi合金は各種分野で欠かす ことのできない役割 を今 日では果た してい
る.航空機 におけるTi合金使用量は増加傾向にあり,米国Boeing社に最新鋭旅
客機であるB-787ではTi合金の構成重量比は15%に達 している.Ti合金の持つ
鋼の60%程度の密度 と鋼 より大きな比強度は,CFRP(炭素繊維複合材料)と 並
んで,近 年 の航空機の燃費向上をもた らした主な理由である.
しか し,Tiは難切削材であ り,ま た溶接性や金型への充満性 も悪いこと等か
ら,複 雑形状の実現は困難だ とされてきた.Tiが持つこのような欠点を解決す
るために,付 加製造による積層造形技術が近年注 目されている.従 来の除去加
工 ・塑性加工では実現できなかった自由で合理的な設計の実現を可能 とし,それ
は部品の更なる軽量化 に直結す るため,航 空宇宙分野での適用が特に試み られ
ている.付加製造技術を用いることで,複雑形状の実現や軽量化の他にも,歩留
ま りの悪い切削工程を省略す ることによる部品製造時の歩留ま り向上 を期待で
きること等か ら,付加製造備品の本格的な利用拡大が今後見込まれ る.
一般に金属用3Dプ リンター と呼ばれる装置は,粉末床溶融結合方式を用いた
付加製造装置 として定義 され る.ASTMF2792では付加製造法を7つ に分i類して
お り,その中でも粉末床結合方式は,補 助用構造材(サ ポー ト材)が 不要である
こと,層的に積み重ねるため極 めて優れた設計 自由度を持つ こと,適切なパラメ
ーター設定により高密度を得 られるとい う特徴がある.粉末床結合方式では,均
等の厚 さで金属粉末を敷 きレーザーを照射す ることで選択的に粉末を溶融 ・結
合 させる.3次 元CADシ ステムを用いて作成 した3次 元モデルを元に したスラ
イスデータに従って,レーザーない し電子 ビームを走査 し,層を積み重ねること
で立体物を造形す る.粉 末床結合方式による付加製造法は現在2種 類が実用化
されていて,熱 源 として レーザv-一・を用いる選択的 レ・一一・ザー溶融法(selectivelaser
melting:SLM)と,電子 ビームを用いる電子 ビーム溶融法(electronbeammelting:
EBM)とがある.
SLMとEBMと い う2つ の方式のどちらがより優れた方式なのか とい う問い
に対 し,未だ明確な回答は得 られていない.今 までの研究からは,双方それぞれ
に固有のア ドバ ンテージ とディスア ドバンテージがあ り,単 純に優劣を判断す
ることができない とい うのが現状である.SLMで 懸念 され る酸素 と窒素のコン
タミネーシ ョンは,過去の文献によれば,物性に影響を及ぼすほ どには大きなも
のではない.そ の前提に基づ くと,SLM材 とEBM材 との間に機械的特性の違
いが存在する場合,そ の主因は微視組織の違いである可能性が考えられ る.その
ため本研究では,代表的なTi合金であるTi-6A14VをsLM法とEBM法 によっ
て作製 した時の組織を比較 し相違 を明らかに した上で,積 層材 と従来の圧延焼
鈍材 において,組 織の違いが機械的特性の違いにお よぼす影響を明 らかにする
ことを目的 とする.
本論文は全6章 構成である.第1章 は緒言 とし,航 空宇宙産業におけるTi合
金 と積層造形技術の現状,Ti-6A14v積層材の過去の研究を取 り上げた上で,研
究 目的について記 した.第2章 は本研究に関連 した理論を,Ti-6Al4v,積層造
形技術,走 査型電子顕微鏡技術 について主に解説 した.第3章 は実験方法であ
り,試験片および組織観察用試料の作成手順,試験装置 と実験条件 について記述
した.Ti合金の鏡面仕上げには特別の技術 を必要 とするため,組 織観察用試料
の作成方法 について特に詳細に記 した.強 度試験 としては室温での引張試験の
他に,高 温での特性を調べるために450。C引張試験 と450。C-400MPaクリー
プ試験を実施 した.比較材 として従来の製造法である圧延焼鈍材 を用意 した.第
4章は実験結果である.SLMとEBM積 層まま材の微視組織 を比較 し,両者は針
状 α相か ら成 る組織 をともに呈 していたが,針 状 α相の粒径や 旧 β粒の形態,
α一widmanstatten組織の有無において違いが見 られた.室 温引張試験においては,
SLM積層まま材がEBM積 層まま材 を約10%上回る強度を示 し,4500Cでは強
度差はさらに広がった.450。C-400MPaクリ・一一・プ試験では,SLMとEBMと の
間にクリープ特性の顕著な差は見 られなかったこと,また,溶体化時効熱処理に
よっては両者 ともにク リープ特性が大き く変化 しなかったことが明らか となっ
た.第5章 は考察である.IN718など他材料の積層造形材では顕著に見 られる
異方性がTi-6Al-4v積層材では見 られなかったこと,sLMとEBM積 層まま材
の微視組織の違いが冷却速度の違いに起因す るものであること,比 較材である
圧延焼鈍材やEBM積 層まま材 と比べてSLM積 層まま材の強度が高かった理由
について考察を行 った.第6章 は結言とし,本研究によって得 られた結果およ
び知見をま とめた.さ らに,本論文を作成す るにあたって用いた参考文献および
謝辞を記 した.
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第1章 緒言
1.1研究背景
航空宇宙材料用途を代表に様々な産業で広 く利用 され るTiおよびTi合金は,
地殻中の存在量がO.33-O.63at%と全元素中10番目に大きく[1],レアメタル(希
少金属)と 呼ばれ る金属元素の中で最大である.しか し,常温常圧 ・大気中で容
易に酸化 される高い化学的活性のために,金属材料 としての歴史は浅 く,1948年
に米国DuPont社がTiCl4をMgで還元するKrollmethodを用いたのが,Tiの商
業生産の始ま りである[2].
その歴史の浅 さと高い原料価格*1にも関わ らず,Tiは各種分野で欠かすこと
のできない役割を今 日では果た している.Ti合金は,高 い比強度 と優れた耐熱
性 ・耐食性を有す るため,航空機用エンジンや産業用ガスター ビンにおいて広 く
採用 され[3],特に,熱 的条件の緩いファンディスクや低圧側 コンプ レッサーデ
ィスクに主に用い られている.
Fig.1.1は米国Boeing社におけるTi合金の構成重量比の変遷 を示 したグラフ
であ り,同社の最新鋭旅客機であるB-787ではTi合金の構成重量比は15%に達
している.Ti合金の持つ鋼の60%程度の密度 と鋼 より大きな比強度は,CFRP(炭
素繊維複合材料)と 並んで,近年の航空機 の燃費向上をもた らした主な理由であ
る.
しか し,Tiは難切削材であ り,ま た溶接性や金型への充満性 も悪いこと等か
ら,複 雑形状の実現は困難だとされてきた.Tiが持つこのよ うな欠点を解決す
るために,付 加製造(AdditiveManufacturing)による積層造形技術が近年注 目さ
れている.従来の除去加工 ・塑性加工では実現できなかった自由で合理的な設計
の実現を可能 とし,それは部品の更なる軽量化に直結す るため,航空宇宙分野で
の適用が特に試み られている.CFMIntemational社が開発 しBoeing737MAXに
搭載が予定 されているLEAP-IBエンジンのNi-co合金製燃料噴射 ノズルは3D
プ リンターを用いて製造 されたもので,従 来品に比べて25%の軽量化 と5倍 以
上の耐久性 を実現 した と同社は発表 している[6].また英国では,3Dプ リンター
で製造 したTi合金製 ランディングギアを装備 したTomado戦闘機 の試験飛行に
*1日 本 経 済 新 聞 の 報 道 に よれ ば ,2015年度 の ス ポ ン ジチ タ ン の 国 内価 格 は
1,500-1,990円lkg[4]であ り,2016年度 の鉄 鋼 大 手 メv-一一・カ ー3社 の鋼 材 平 均 販 売
価 格58,500円/t[5]と比 較 す る と,約26-34倍 の価 格 差 が鉄 鋼 とチ タ ン の 間 に存
在 す る.
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成 功 した こ とが 報 じ られ た[7].付加 製 造 技 術 を 用 い る こ とで,複 雑 形 状 の 実 現
や 軽 量化 の他 に も,歩 留 ま りの悪 い切 削 工程 を省 略 す る こ とに よ る部 品製 造 時
の歩 留 ま り向上 を期 待 で き る こ と等 か ら,付 加 製 造備 品 の 本 格 的 な利 用 拡 大 が
今 後 見 込 まれ る.英 国 のIn価tiReseachLtd.社は,2016-2020年の 間 にお け る世
界 全 体 の航 空 宇 宙用3Dプ リンテ ィ ン グ市 場 の 年 平 均 成 長 率(CompoundAverage
GrowthRate:CAGR)が55.85%に達 す る と予 測 して い て[8],すなわ ち5年 後 に は
市 場 規模 が 約5.9倍に 達す る と見 込 ま れ て い る.
一般 に金 属 用3Dプ リン タ・一・と呼 ばれ る装 置 は ,粉 末 床 溶 融 結 合 方 式(powder
bedfUsion)を用 い た付 加 製 造装 置 と して 定 義 され る.溶 融 させ た金 属 粉 末 を積
層 し て い く製 造 方 式 に は 他 に も 指 向 性 エ ネ ル ギ ー 堆 積 方 式(directenergy
deposition)と呼 ばれ る もの が あ るが,本 文 で は扱 わ な い.ASTMF2792では付 加
製 造 法 を7つ に分 類 して お り(Fig.1.2),その 中で も粉 末 床 結 合 方 式 は,補 助 用
構 造 材(サ ポ ー ト材)が 不 要 で あ る こ と,層 的(layer-wise)に積 み 重 ね るた め極
め て優 れ た 設 計 自 由度 を持 つ こ と,適 切 なパ ラメ ー ター 設 定 に よ り高密 度 を得
られ る とい う特 徴 が あ る.粉 末 床 結 合 方 式 で は,均 等 の厚 さで 金 属 粉 末 を敷 き レ
ー ザ ー を照 射 す る こ とで選 択 的 に 粉 末 を溶 融 ・結 合 させ る.3次 元CADシ ス テ
ム を用 い て作 成 した3次 元 モ デ ル を元 に した ス ライ スデ ー タに 従 って,レ ー ザ
ー な い し電 子 ビー ム を 走査 し,層 を積 み重 ね る こ とで 立 体 物 を造 形 す る.粉 末 床
結 合 方 式 に よ る付 加 製 造 法 は 現在2種 類 が 実 用 化 され て い て,熱 源 と して レー
ザv-・一・一を用 い る選 択 的 レー ザー 溶 融 法(Selectivelasermelting:SLM)と,電子 ビー
ム を用 い る電 子 ビー ム溶 融 法(Electronbeammelting:EBM)とが あ る.な お,SLM
法 は 装 置 の 製 造 会 社 や 研 究 者 に よ っ て レー ザ ー 操 作 型 ネ ッ トシ ェ イ ピ ン グ
(Laser-engineerednetshaping:LENSTM)や直 接 金 属 レー ザ ー 焼 結 法(Directmetal
lasersintering:DMLS),選択 的 レー ザー 焼 結 法(Selectivelasesintering:SLS)など
と様 々 に 呼称 され るが,い ず れ も本 質 的 には 同様 の 製 造 方 法 で あ り,比 較 的 広 く
用 い られ て い るSLMを 本 文 で は採 用 す る.
SLMとEBMと の本 質 的 な相 違 点 は,粉 末 を溶 融 させ る熱 源 と して レー ザー
を用 い るか,あ るい は電 子 ビー ム を用 い るか とい う一 点 の み に あ る.し か しな が
ら,EBMと は異 な り真 空 下 で積 層 を行 うSLM装 置 は未 だ実 用 化 され て い な い
こ と,ま た,EBMとSLMで は 実 現 可 能 な 出力 や 走 査 速 度 が 著 し く異 な る こ と
か ら,現 在 の とこ ろ,両 者 には 多 くの相 違 点 が付 随 して存 在 し,そ れ らは 作 製 し
た試 料 の 持 つ 特1生に も影 響 を及 ぼす.Zhaoら[9]はSLMとEBMで 作 製 したTi-
6Al-4V試料 が,表 面性 状,空 孔 分布,微 視 組 織,機 械 的 特 性 にお い て 異 な る特
性 を有 して い た こ とを報 告 して い る.
SLMとEBMと い う2つ の方 式 の どち らが よ り優 れ た 方 式 な の か とい う問 い
に対 し,未 だ 明確 な 回答 は 得 られ て い ない.今 ま で の研 究 か らは,双 方 それ ぞ れ
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に固有のア ドバ ンテージ とディスア ドバンテージがあ り,単 純に優劣を判断す
ることができないとい うのが現状である.一方,化学的活性が高く酸素の影響を
受けやすいTi合金部品作製の場合にはEBMの 方がより適 しているとい う見解
が存在 している.真 空雰囲気中で積層を行 うEBMで は,Ar等 の不活性ガス中
で積層を行 うSLMに比べ,プ ロセス中でのチャンバー内残留酸素によるコンタ
ミネーションがより少な く抑えられ ると考えられているためである.こ こでTi
は酸素濃化により αケースを形成することで延性が低下 し,部 品全体の脆化の
リスクをもた らす.こ の見解に対 し,SLMSolutions社製のSLM250HLによって
Ti-6Al-4V試料を作製 したLeudersら[10]の研究によれば,原 料 として用いた粉
末の酸素 と窒素含有量がそれぞれ0.14wt.%,0.04wt.%であった一方,積 層後の
試料ではそれぞれ0.17wt.%,0.06wt.%であ り,プ ロセス中での酸素のコンタミ
ネーシ ョンはなかったと報告 している.ま たEos社 製のEosrNTM270によっ
てTi-6Al-4V試料 を作製 したSellica-Levaらは[ll],高レーザー出力時には酸素
濃度が増加 したものの,ASTMF1108-04に定められた規格値以下の値 に収まっ
ていたことを報告 している.一 方EBMで は,Arc㎜社製のS12EBM装置を用
いてTi-6A14V試料 を作製 したHrabeら[12,13]が,積層後試料における酸素濃
度が最大0.22土0.007Wt.%と,ASTMによる規格値を越えた値を示 していたこと
を報告 している.以 上の文献値をTablel.1にま とめた.プ ロセス中での酸素の
わずかな濃化はおそ らく存在すると思われ るが,EBMに 比べてSLMの 方がよ
り多 くの酸素を積層後試料 に含んでいるとい う確かな証拠 は,こ の表からは確
認できない.
以上か ら,SLM法で作製 したTi-6Al-4v試料において酸素の濃化は機械的特
性 に影響を及ぼす ほど顕著な ものではない とい う前提に基づ くと,SLM材 と
EBM材 との間に機械的特性の違いが存在する場合,そ の主因は微視組織の違い
である可能性が考え られる.レ ーザーあるいは電子 ビームを熱源 として粉末を
選択的に溶融する粉末床溶融結合方式では,局 所的な入熱による溶融 と急冷に
よる凝固が繰 り返 され るため,試 料は従来の圧延材な どとは全 く異なる熱履歴
を辿 り,結果,積 層造形特有の微視組織がもた らされる.SLMと同等のLENSTM
装置を用いてshellboxを造形 した時に試料が受 ける熱履歴を測定 したGriffithら
[14]の結果か らは,設置 した熱電対の上部が レーザーによる入熱に晒され るたび
に,数 十回にもわたって2000C以上の急激な温度変化が繰 り返 されていること
が分かる(Fig.1.3).熱間圧延等は勿論のこと,同 じ粉末を用い る粉末冶金 と比
べて も,従 来の製造法では経験す ることのない熱履歴を試料が受 けていること
は明 白である.
5
1.2研究 目的
本研究では,sLM法 とEBM法 によって作製 されたTi6Al-4vの組織の特徴を
比較 し相違を明 らかにした上で,積 層材(SLM材)と 従来の圧延焼鈍材におい
て,組 織の違いが機械的特性の違いにおよぼす影響 を明 らかにすることを目的
とする.ま た従来Ti-6A14vに用い られてきた熱処理が積層材 に適用可能かど
うかを明らかにす るため,SLM試 料に後熱処理を施 し,微 視組織の変化 と機械
的特性の変化を調べた.
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Tablel.1ChemicalcompositionofrawpowderofTi-6Al-4Vandsamplesbuildby
SLMorEBM.
Processing
SLM
SLM
Rawpowder(wt.%)
0
N
0
N
0.14
0.04
0.17±0.004
0。021±0.003
Inputpower[W】
400
lI7
As-builtsample(wt.%)
0
N
0
N
0.17
0.06
0.176±0.004
0.050土0.009
Ref.
[101
[11】
EBM
EBM
ON/A
NN/A
ON/A
NN/A
170
3500
3500
0
N
0
N
0
N
0.199±O.004
0.090土0.007
0.19土0.006
0.029±0.004
0.22土0.007
0.031±0.004
[12]
[13]
(ASTMFllO8-04) 0
N
0.20max
0.05max
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第2章 理論
2.1Ti-6Al-4V
2.1.1Ti-6Al-4vの相 構 成 と相 変 態
Ti合金 の一 種 で あ るTi-6Al-4V(mass%)は世 界 のTi合 金 使 用 量 の約 半 分 を 占
め る[17]最も重 要 なTi合 金 で あ る.Tiお よびTi-6Al-4vの物 性 値 な どの 基本 的
デ ー タ をTable2.1に示 す.CP-Ti(commerciallypuretitani㎜;工業 用 純T )と 同
様 に,Ti-6Al-4vにお い て も温 度 変化 に よ り相 変 態 が生 じる.cP-Tiは室 温 で は
六 方 最 密 充 填 構 造(HCP:P63/m〃2c[18])を形 成 して い て これ を α相(αphase)や
α一Ti等と呼 ぶ.α 相 の 軸 比c/aは1.587[19]とHCP構造 の理 想 軸 比c/a=1.633より
も小 さ く,室 温 で は(1010)面で の 柱 面 す べ りが起 こ りや す い(高 温 で は(1101)面
もす べ り始 め る).底 面 す べ りと柱 面 す べ りを合 わせ た独 立 なす べ り系 の数 は4
つ で あ り,多 結 晶 体 で体 積 不 変 を保 持 しな が ら任 意 形 状 へ 変 形 す るた め に必 要
な5個 の独 立 なす べ り系(vonMisesの条 件)に は 足 りない た め,d方 向へ の す べ
りだ け で は な く6+dの 錐 面 方 向へ のす べ りの活 動 が 起 こ る.し か しFig2.1に示
す よ うに6+dす べ りの臨 界 分 解 せ ん 断応 力(criticalresolvedshearstress;CRSS)
はδタイ プ のす べ りに 比 べ て か な り大 き くす べ りが 起 き に くい た め,双 晶形 成 が
起 こ る こ とが あ る.
α相 は882・C[19]以上 で は体 心 立方 構 造(BCC:Im-3m[18])を成 す 準 安 定 の β
相(βphase,β一Ti)へ同素 変 態 し,1668。Cの融 点 に達 す る ま で維 持 され る.こ の
変 態 点 はCP-Tiの不 純 物 元 素 や 合 金 元 素 の 存在 に対 し敏 感 で あ り,特 にoやN
の よ うな侵 入 型 元 素 に よ って 変 態 点 は よ り高 くな るが,VやMo等 の添 加 に よ
っ て 変 態 点 は低 下 し β相 が よ り安 定 化 す る.α相 と β相 の そ れ ぞ れ の結 晶構 造 を
Fig2.2に示 す.
Ti-6Al-4vにお い て も 同様 に温 度 変 化 に よっ て α相 と β相 間 の 同素 変 態 が生
じるが,Ti合 金 に お い て は変 態 点(transformationpoint)と呼 ばれ る もの は存 在
せ ず,そ の 代 わ りに β一transus温度 と呼 ばれ る もの が 存 在 し,Ti-6A1-4Vの場 合
に は お よそ9950c[20]であ る.Ti合金 で はcP-Tiとは 異 な り,あ る温 度 を境 に し
て 同 素変 態 が 一 斉 に生 じるの で は な く,β一transusに低 温 側 か ら近 づ くにつ れ て β
相 体 積 率(βvolumefraction,βfraction)が上 昇 して い き,β一transusにお い て β相
体 積 率 が100%に達 す る(Fig2.3(a)).すな わ ち β・transusはα+β温度 域 と β温 度
域 の境 界 で あ り,ま た 同様 に α温 度 域 と α+β温 度 域 の境 界 と して α一transusがあ
る が,β相 安 定 化 元 素 を極 多 量 に含 むTi合 金 を除 き 問題 とな る こ とは 普 通 ない.
加 工履 歴 に も よ るがTi-6Al-4vは室 温 にお い てお お む ね410%程 度 の β相 体 積
率 を有 す るた め,α+β合 金(alpha-betaalloy)と呼 ばれ て い る.
Ti合金 はそ の室 温 で の β相 体 積 率 に よ って 分類 され,そ れ を示 した 図 をFig
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2.4に示す.α 型Ti合金は,室 温で α相が組織のほぼ全体を占める合金である.
実用 されている β型Ti合金は準安定型であるので,冷 間加工などによって部分
的に α相 を含む.少量の β安定化元素を添加 した α合金をNear一α型Ti合金 と呼
び,極 少量(2%程度まで)の β相 を含むが α型に近い挙動 を示 し,ク リv-一・一プ特
性では最 も優れているため,航空機部品として広 く用い られている.α+β合金は
α安定化元素 と β安定化元素の両方を含み,室 温でも多量の β相が存在 してい
る.熱 処理による強化ができない α型Ti合金 と異なり,α+β型Ti合金では焼入
れによる強度の向上が可能であるほか,延 性 も持 ち合わせるバ ランスの良い合
金である.そ れぞれのTi合金の特徴をTable2.2に示す.Ti-6Al-4Vはα+β合金
であるため,加 工性,溶 接性,強 度,延 性などに優れた特性を示す.α+β型合金
とβ型合金の中間にNear一β型合金の分類を設ける場合 もある.
Ti合金において,不 純物元素や合金元素は相構成に大きな影響を及ぼ し,そ
の影響の違いによってTable2.3のよ うに分類 され る.Al,0,C,Nはα相安定化
元素(α一stabilizer)と呼ばれ,β一transusを押 し上げて α相 を安定化 させる.0,C,
Nは いずれも侵入型元素 として固溶 し,微 量であっても著 しく強度を上昇 させ
るが,延 性への悪影響が大きい(Fig2.5).Tiはo,Nの固溶量が大きく,熱 処理
などにより成長 した酸素濃化層(αcase,Fig2.6)は機械加工や化学洗浄によるデ
スケー リングの対象である.そ のため,α安定化元素 としては唯一置換型元素の
Alが用い られている.Alの添加はTi合金の機械的特性 を向上 させるため(Fig
2.7),ほとん どの実用合金にはAlが含まれている.一方Alの添加量が室温での
固溶限である7wt.%程度を超えるとHCP構造のTi3Al規則相からなる α2相(δ
相 とも)が 第2相 として析 出する.α2相が靭性や対応力腐食性に悪影響を持つ
ことが,Ti-6Al-4Vを含む多 くの合金でAl量が7wt.%以下に制限されている理
由である.さ らに多 くのAlを含有させたい場合には,後 述す る β相安定化元素
や中性元素をさらに添加 させる.な お,さ らに多量にAlを添加す るとγ相 と呼
ばれ るTiAl相を形成する.こ のよ うな γ/α2二相型のTiA1基合金はNi基超合金
と遜色ない耐用温度を示す ことから,軽 量耐熱材料 としてター ビンブ レー ド等
で用い られている.
α相安定化元素に対 してい くつかの合金元素は β相安定化元素(β一stabilizer)
に分類 され るが,そ の性質の違いによって さらに2つ に分けられ る.
β相全率固溶型元素(β一isomorPhous)であるV,Nb,MoはHCP構造の β相 と
同素体であ り,全率固溶体を形成す る.金属化合物を作 らないので添加元素 とし
ては好ましい性質を持つ.一 方 β相共析型元素(β一eutectoid)であるCr,Mn,Fe,
Siはβ相 と共析相 を形成 し,全 率固溶型元素に比べて β一transusを低下させる効
果がより強い(β相安定化能がより大きい).そのため β相率の大きな α一β合金
や β合金に多く添加 されている.い ずれの元素 も β相 を安定化 させる.ま たH
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も β一transusを低 下 させ るた め β相 安 定化 元 素 に分 類 され る が,脆 化 に よ る悪影
響 が 著 しい た め,含 有 量 は厳 し く制 限 され る.
Zr,Hfは中性 元 素(Neutral)に分 類 され る.Snは β一transusをや や 低 下 させ る
が そ の影 響 は小 さい た め 中性 元 素 とみ な され る.こ れ らの元 素 はTi同 様 に低 温
でHCP構 造 を,高 温 でBcc構 造 を とる の でTiの α相 と β相 の ど ち らに も よ く
固溶 す る.α 相 を 固溶 強 化 しク リー プ 特性 な どを 向上 させ る た め 添加 され る.
以 上,4種 類 の 合 金 元 素xを それ ぞれ 添加 した 時 のTi-x2元 系 状 態 図 をFig
2.8に示 す.本 研 究 の対 象 で あ るTi-6Al-4vでは,Alが α安 定 化 元 素,vが 全 率
固溶 型 の β安 定 化 元 素 に分 類 され る.Fig2.3(b)が示 す よ うに,高 温 か ら室 温 に
近 づ き β相 体積 率 が減 少 して い くの に伴 い β相 安 定 化 元 素 で あ るVは β相 内 に
集 中す る よ うに な り,V(β)は増 加 して い く.ま た α相 安 定 化 元 素 で あ るAlは β
相 内 か ら α相 内 へ 拡 散 ・移 動 し,Al(β)は減 少 して い く.こ の 時,α 相 は組 織 の 大
部 分 を 占 め て い るた め,β 相 と比 べ て か な り小 さな傾 き でAl(α)は増 加 しV(β)は
減 少 す る.以 上 か ら,室 温 にお い て β相 は 周 囲 の α相 に比 べ て よ り高 い濃 度 の
Vを 含 む た め,走 査 型 電 子 顕 微 鏡(scanningelectronmicroscope;SEM)で反 射 電
子 像(backscatteredelectronimage;BSEimage)を得 る と,よ り高 い コン トラス ト
で 映 し出 され る.
α相 と β相 間 の 同素 変 態 の他 に もTi合 金 に お い て は様 々 な相 変 態 機 構 が存 在
し,Table2.4にま と め られ て い る.
HCP構 造 の ω相 は 準 安 定 の遷 移 相 で あ り,残 留 β相 が α相 に変 態 す る 際 に,
β 安 定 化 元 素 の 拡 散 移 動 が 不 十 分 で あ る こ とで 生 じ る.ω 相 は 焼 入 れ ω 相
(athermalto)と時 効 ω相(isothe㎜alω)の2種類 が あ り,析 出 形 態 の違 い に よ
っ て識 別 され る.ω 相 は強 度 を 著 し く上 昇 させ るが 延 性 を致 命 的 に低 下 させ る
た め(ω 脆 化),通 常 は忌 避 され る.そ の た め実 用 合 金 で は 高温 焼 戻 しに よ っ て
α+βの 二相 状 態 に戻 す こ とで ω脆 性 を回避 す る.三 方 晶(Tri:P-3ml[21])と六
方 晶(HCP:P6/mmm[22])のω相 が 報 告 され て お り,Massalskiら[23]は六 方 晶 だ
と結 論 づ け て い るが,Banerjeeら[24]は溶 質原 子 濃 度 に よ っ て どち らの構 造 を と
るか が決 ま る と述 べ て い る.
α'相(HCP構造)と α"相(斜 方 晶構 造)は 高 温 か らの冷 却 過 程 で β相 が 無 拡
散 変 態 す る こ とで 生成 す るマ ル テ ン サ イ ト相 で あ り,Ti合 金 中の β相 安 定 化 元
素 の 量 が多 い場 合 に は α"が生 じ少 ない 場 合 に は α'が生 じる.Ti合 金 中 の マ ル テ
ンサ イ ト変 態 と α相,α"相 につ い て は2.1.2節で 詳 述 す る.
β'相は 主 に β型 合 金 で 見 られ る相 で,ω 相 変 態 が 起 こ らな っ た領 域 に お い て 均
一 に 分 布 して 生 じる ,溶 質 濃 度 が 低 い 準 安 定 の 規 則 相(soluteleanmetastable
orderedphase)であ る.β → β+β'の二相 分 離 後 に長 時 間 時 効 を行 うこ とに よ り,
β'相は 平衡 相 で あ る α相 へ 変 態 す る(β+β'→ α+β).
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β相 か ら析 出す る α相 に は2種 類 が あ り,Type1αは母 相 で あ る β相 との 間
に,Fig2.9に示 す よ うなBurgersの方位 関係(110)βll(0001)αと[111]βII[1120]α
を保 ち な が ら析 出 した組 織 で あ り,Widmanstattenpatternを形 成 す る.こ の組 織
に つ い て は次 の2.1.2節で詳 述 す る.も う1種 類 の α相 はType2αと呼 ばれ る も
の で,母 相 で あ る β相 との 間 にBurgersの方位 関係 の よ うな決 ま った 方位 関係 を
持 た ず,微 粒 子 の コ ロニー と して析 出 す る.
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Table2.1PhysicalandmechanicalpropertiesofCP-TiandTi-6Al-4V.
1
CP-Ti
I
Ti一ゐAl-4V
AlloyType α α+β
Y6arofIntroduction(1791) 1954
Density 4.519/cm34.439/cm3
ModulusofElasticity120GPa ll3.8GPa
β一tranSUS 882。C 995。C
MeltingPoint 1668。C 1604-1660。C
SpecificHeatCapacity0.5223J/9・K 0.5263J/9・K
Ref [26] [20]
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Table2.2Schematicshowingeffectsofalloyselementsonstructureandsomeselected
properties(representivealloysnoted).[26]
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Table2.4Phasetrans飴㎜ationobservedintitani㎜alloys.[28]
1
1
甘ans飴㎜ation P「ocess
1
decompositionofβphaseduring(1)martensitictransfbmlation:β→ α',α"
quenching (II)athermalωphase:β→ ωath+β
decompositionofβphaseorα+βphase
β(β+α)→ α",α"㎡ 、h,α"1,㎝
II
duringisothermaltransfbrmation
β～ β'd、h,β'1,飢
Type1α,Type2α
(1)isotherma1ωphase:βr→ωi+β
(H)phaseseparation:βr→β'+β
(m) αphase鉛mation:βr→α+β
m decompositionofretainedβ一phase
(Widmans伽enα,Ra食 α)
(IV)compoundprecipitation:βr→orderedα2+β,
β,→ orderedβ'+β
(V)stress-inducedmartensite
(VI)isothe㎜alma貢ensite
(1)α'(β一isomorphous)→α+β
IV decompositionofmartensite
α'(β一eutectoid)→α+Comp.
(H) α"(Msα"〉>R.T.)→α+β
α"(Msα"=R.T.)→α"+β
αphasefbrmationthroughintermediate(1)β+ω→ α+β
V
phase (H)β+β'→α+β
(1)activeeutectoidreaction:pearlitictexture
(Cellularreaction)
VI eutectoiddecomposition
(H)mildeutectoidreaction:massiveproduction
(Cellularreaction)
(1)compoundprecipitation
VH precipitation丘omαsolidsolution
(H)α2phaseprecipitation
皿 fb㎜ationofinter魚cialphase α/βinterfacephasefbrmationduringslowcooling
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2.1.2Ti-6Al-4vの熱処理
α型合金 とは異な り,Ti-6Al-4vのような α+β合金では,二 相合金であること
か ら粒径の粗大化を抑えなが ら機械 的特性の向上 を実現す ることができるため,
熱処理がよ り重要である.目的 と条件 によって,熱処理 目的 と方法の違いに従っ
て以下の4つ に分類 される;① 応力解放(製 造時に導入 された残留応力低減),
②焼鈍(望 ま しい延性や機械的特性 を引き出 し,組 織の安定性 を向上 させ る),
③溶体化処理(機 械的強度の向上),④時効処理(マ ルテンサイ ト相や遷移相の
分解).この うち時効処理 は溶体化処理の後に続けて用い られるのが普通である.
Table2.5に製造方法 と熱処理 ごとの典型的なTi-6A1-4Vの機械的強度を示す.
Ti-6Al-4vの従来的な製造法には鋳造,鍛 造,粉 末冶金があるが,い ずれの場合
にも異なる微視組織を呈す るため,そ れぞれのまま材の間には強度差が表れる.
また熱処理 によって も微視組織は全 く変化 し,強 度に影響をもた らす.
Ti-6Al-4Vで工業的に用いられ る代表的な熱処理条件をTable2.6に示す.合
金の使用 目的に対 して最適な機械的特性を引き出すための条件が選択 され使用
される.α+β合金の熱処理において重要な条件は主に次の3つ である.
1.熱 処 理 温 度 が β一transusを超 え る(super-transus)か越 え な い か(sub-transus)
2.溶 体 化 処 理(Solutiontreatment)があ る場 合 の 冷 却 速 度
3.熱 処 理 の 段 数(α+β 合 金 で は,普 通,1あ る い は2段 階)
この うち α+β合 金 で 最 も重 要 な の は1.の β一transusを超 え る温 度 条 件 か否 か
で あ り,Fig.2.10に示 す よ うに,両 者 は 全 く異 な る組 織 を呈 す る.sub-transus,
す な わ ち α+β領 域 で は,β相 に変 態せ ず残 った α相 粒 が粗 大化 し,初析 α(primary
α)と 呼 ばれ る組 織 とな り,特 に β一transusの直 下(Tβ よ り50。C程度 低 い 温 度)
の熱 処 理 に お い て 顕 著 で あ る.一 方,super-transusのβ領 域 で は全 て の α相 粒 は
β相 へ と変 態 し,高 温 の た め に β相 は著 しく粗 大化 す る.し か し冷 却 と とも に β
相 は徐 々 に 分解 し始 め,次 の よ うに相 変 態 を起 こす.
冷 却 速 度 が 大 きい 場 合:β → α'orα"
冷 却 速 度 が 小 さい 場 合:β → α+β
両 方 の 場 合 で,β 領 域 に お い て 粗 大 化 した β相 粒 は 室 温 にお い て は維 持 され
ず,室 温 で は0-10%程度 の β相 が 残 る のみ で あ る.こ れ を残 留 β相(retainedβ
phase)と呼 び,し ば しば β,と書 き表 す.ま た β一transus直下 の溶 体 化 域 や β領 域
で存 在 した 粗 大 な β相 粒 を 旧 β粒(priorβphasegrain)と呼 ぶ.
冷 却 速 度 が 小 さい場 合,β 相 はFig.2.11のよ うな過 程 で α+βへ と分 解 す る.
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この 時 α相 が形 成 す る特 徴 的 な組 織 はWidmanstattenpatternと呼 ばれ る もの で,
18世紀 初 頭 に 阻鉄 中 で初 め て 見 出 され た も ので あ る.β一transus以上 に ま で昇 温
され た α+β型 合 金 が 除冷 され て β一transus以下 にな る と,準 安 定 の β相 粒 界 上 で
α相 核 が 生 成 す る.こ こで α一Tiにお い てc軸 の平 行 方 向 よ り垂 直 方 向 の熱 伝 導
度 が よ り大 き い こ とが,そ れ ぞれ の方 向 に 対 す る電気 伝 導 度 のデ ー タ と,金 属 の
電 気 伝 導 度 と熱 伝 導 度 の比 例 関係 を示 したWiedem㎜ 一Franz則よ り推 定 され る
[30].
κ
一=L
σT
こ こでκ[W/(mK)]は熱 伝 導 率,σ[S/m]は電 気 伝 導 率,T[K]は絶 対 温 度,L[W・Ω∠K2]
は ロー レン ツ数(Lorenznumber)で金 属 の種 類 に よ らない 定 数 で あ る.
また,拡 散係 数(テ ン ソル 量)は 立 方 晶 で は主 成 分 は等 し く等 方 的 で あ るが,
一 方 ,六 方 晶 で はa軸 とc軸 方 向 の拡 散係 数 が 異 な る.AlやVの よ うな遷 移 金
属 溶 質原 子 の 拡 散 速 度 はc軸 の 平行 方 向 に よ り大 き な値 を持 つ の で[31],合金 元
素 はc軸 方 向 に拡 散 し よ うと し,板 状 α相 の側 面 へ 合 金 元 素 が押 し出 され,そ
の成 長 は持 続 す る.板状 α相 は母 相 の β相 とBurgersの方位 関係(110)βll(0001)、
と[111]βll[1120]αを保 ち な が ら β相 の{110}方向 に 向か っ て成 長 し β相 を仕 切
る平 行 な板 状 α相 群 とな る.板 状 α相 と層 間 β相 との 結 晶 方位 関係 をFig.2.12
に示 す.こ の 結 晶 面 に平 行 に,同 じBurgersの結 晶 方位 関係 を持 っ た板 状 α相 群
が そ れ ぞ れ 独 立 に成 長 す る こ とで,widmanstatten組織 特 有 のパ タ ー ン に な る.
{110}pの1つの 面 に 平 行 な板 状 α相 群 が 他 の{110}β面 に平 行 な板 状 α相 群 にぶ
つ か る と,α 相 同士 の大 傾 角 の結 晶粒 界 が生 じる.成 長 は そ こで 妨 げ られ,大 傾
角 粒 界 を持 つ 板 状 α 相 同 士 は そ の結 晶方 位 の 差 の た め,高 温 中 にお い て も粒 同
士 が 吸収 し合 うこ とな く粒 形 状 を維 持 し続 け る.こ れ がwidmanstatten組織 の 生
成 過 程 で あ る.
水 中 で の焼 入 れ の よ うに冷 却 速 度 が 大 きい 場 合,β一transus以上 で 存 在 した β相
は α'相(HCP:P63/〃zmc[32])また は α"相(Ortho.:Cmc〃1[32])と呼 ばれ るマ ル テ
ンサ イ ト相 へ 無 拡 散 変 態 を 起 こす.β → α'相のせ ん 断 変 形 を伴 っ た マ ル テ ン サイ
ト変 態機 構 をFig.2.13に示 す.(a)→(b)の過 程 で は(1i2)β面 に 沿 っ て[ill]β方 向
(あるい は(112)β)にせ ん 断 し,(b)→(c)の過 程 で は(110)面に そ っ て1原 子 面 お
き に逆 ず れ を起 こ してHCP構 造 へ 変 わ る.こ の よ うな変 形 で は外 形 の変 化 を生
じるが,現 実 に は周 囲 の 拘 束 が あ るた め,変 態 時 には 双 晶 や 転 位 な どの格 子 欠 陥
が導 入 され,焼 戻 し時 に は析 出物 の生 成 地 点 とな る.α'相は約60GPaの低 ヤ ン グ
率 と1000MPa以上 の高 強 度 特 性 を持 ち な が ら冷 間加 工性 に 富 む た め,そ れ を利
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用 した新 加 工 プ ロセ ス(α'プロセ ッシ ン グ)が 注 目 され て い る[33,34].α'相か ら
成 る針 状 組 織(acicularstructure,orplate-likestructure)がマ ル テ ンサ イ ト変 態 に よ
っ て形 成 され る.CP-Tiあるい は合 金 元 素 の含 有 量 が 極 めて 少 な いTi合 金 で は
massiveなα'マル テ ンサ イ トが 生 成 し,50-100μm程度 の 大 き さを持 つ.溶 質 元
素(β 相 安 定 化 元 素)を 多 く含 むTi合 金 で は,六 方 晶構 造 を維 持 で き る対 象 性
を失 っ て マル テ ンサ イ トは斜 方 晶構 造 を と り,こ れ は α'相と呼 ばれ る.
α'相と α"相の存 在 比 は β相 の化 学 組 成 に よっ て 決 定 され る.100%の β相 体 積
率 を示 す β一transusから温 度 を低 下 させ る と β相 体 積 率 が減 少 す る につ れ て β相
のV濃 度 は 上 昇 して い き,マ ル テ ンサ イ ト変 態 開始 温 度Msは 局 所 的 に低 下 し
て い く(Fig2.14).Msが局 所 的 に室 温 以 下 とな る≧15%vでは β相 は 焼 入 後 も
残 留 す る よ うに な り,10土2%Vでは β相 が部 分 的 に残 留 し残 りは α"相に マ ル テ
ンサ イ ト変 態 す る.Ti-6Al-4vにお い て は,約750-900。cで焼 入 を した 場 合 に こ
れ が 生 じる.≧9000Cでは β相 体積 率 は 十 分 に増 加 し β相 中のV濃 度 が減 少 す る
た め,焼 入 に よっ て α'相が 生 じる よ うに な る[35】.β一transus以上 の温 度(T>Tp=:
995・C)では 初 析 α 相 は 生 成 され ず,α'相の み が 生 じる.す な わ ち焼 入 温 度 が
≧995。Cでβ→ α',900-9950Cでβ→ α'+α,750-900。Cでβ→ α"+αとな る.7500C以
下 で は β 相 の体 積 率 は 室 温 で の体 積 率 と同 じ程 度 で あ るた め,焼 入 を行 っ て も
マル テ ンサ イ ト変 態 は 生 じず β相 はそ の ま ま残 留す る.
21
?ー
?
?
「
」
?
?
?
ー
?
?
?
??
?
??
?
?
1065。C
{1950。F)
、
、
。甲 、
、 蹴,
955。C
{17500F)
900。C
(t660。F)
845。C
(155◎OF》
W崩rq脳onoわ●d
(a)
{b》
(o)
《d)
Aircooled
{o》
?
ω
(h)
F凹macec◎oled
??
》?
㈹
》??
Fig.2.10EffectofcoolingrateonthemicrostructureofTi-6Al-4V.(a)α'+β;prior
betagrainboundaries.(b)Primaryαandα'+β.(c)Primaryαandα'+β.(d)Primaryα
andmetastableβ.(e)Acicularα+β;priorbetagrainboundaries.(f)Primaryαand
acicularα+β.(g)Primaryαandacicularα+β.(h)Primaryαandβ.(i)Plate-likeα+β;
priorgrainboundaries.(j)Equiaxedαandintergranularβ.(k)Equiaxedαand
intergranularβ.(1)Equiaxedαandintergra皿ularβ.[26]
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Fig.2.14EffectofalloyelementsonMstemperatUreoftitanium.[28]
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Table2.5Comparisonoftypicalroomtemperaturepropertiesofwrought,
unalloyedtitaniumandTi-一一6A14V.[26]
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Table2.6Summaryofheattreatmentsforalpha-betatitaniumalloys.[26]
Heattreatmentdesignation Heattreatmentcycle Microstructure
Duplexanneal
Solutiontreatandage(STA)
Betaannea1
Solutiontreatat50-75。CbelowTp,
aircoolandagefor2-8hat540-6750C
Solutiontreatat～40。CbelowTp,
waterquenchandagefor2-8hat535675。C
Solutiontreatat～15。CaboveTp,
aircoolandstabilizeat650-7600Cfor2h
Primaryα,plusWidmanstatt-
enα+βregions
Primaryα,plustemperedα'or
aP-amixture
Widmanstattenα一β
mlCrOStrUCtUre
colony
Betaquench
Recrystallizationanneal
Millanneal
Solutiontreatat～150CaboveTp,
waterqucnchandtemperat650-760。Cfor2h
9250Cfbr4h.coolat500C/hto7260C,aircool
α一βhotworkplusamealat750。Cfor30min
toseveralhoursandaircool
Temperedα'
Equiaxedαwithβatgrain-
boundarytriple
Incompletelyrecrystallizedα
withasmallvolume丘act-
ionofsmallβparticles
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2.2Additivemanufacturing(AM)
今 日,付加製造(AM:AddictiveManufacturing)は,従来用い られてきた除去加工
(切削加工)と成形加工(塑性加工)に並ぶ第3の 加工法として注 目を集めている.
光硬化樹脂にUVな どを照射することにより積層す る光造形機が1980年代に考
案 ・実用化 されて以降,付加製造機は主に試作品の制作用の装置 として長 らく見
倣 されてきた.し かし近年では樹脂に留ま らず各種金属 ・合金や石膏,プ ラスチ
ックなどにも使用可能な材料の範囲が広が り,実 用部品の製造にも適用ができ
るほど精密かつ空隙のほとんどない緻密な積層物が造形可能になった.
緒言で前述 したように,粉 末床溶融結合方式(powderbedfUsion;PBF)は付加
造形法(Additivemanufacturing)の一種であ り(分類はFig.1.2を参照),『金属
3Dプリンター』 として知 られている装置の多 くが採用 している方式である.使
用する熱源が レーザーであるか ビームであるかによってその機構には多少の差
異が生まれ るが,そ の違いは主に レーザーない し電子 ビームの走査機構部にお
けるものであ り,そ れ以外の機構 は両者において基本的に同一である.
Fig2.15にsLM装置の概略図を示す.こ の装置中で,積 層プロセスはFig2.16
に示す ように,以 下の手順で実行 される.
1.エ レベ ー ター と呼 ばれ るベ ー ス プ レー トの表 面 に,リ コー ター を用 い て 指 定
の厚 さで 金 属 粉 末 層 を敷 き詰 め る.
2.レ ・一・ザー 発 振 器 か ら放 出 され た レー ザ ー ビー ム(レ ・一・一・ザ ー源 と して はYbフ
ァイ バv-・一・レv-一一・ザ ー やCO2レ ・一・一ザ ー 等)を ガ ル バ ノ ミラー に よ っ て反 射 させ る こ
とで,金 属 粉 末 層 の任 意 の地 点 を溶 融 させ る.入 力 した3D-CADデ ー タ か ら作
成 した 一層 分 の2次 元 ス ライ スデ ー タ に従 っ て,レ ー ザ ー を走 査 させ る.
3.走 査 終 了後,一 層 分 の厚 さだ けエ レベ ー ター を下 げ て,リ コー ター を用 い て
次 の粉 末層 を敷 き詰 め る.
4.上 の2と3を 繰 り返 して,造 形 物 全 体 が 完成 す る.造 形 物 周 囲 の未 焼 結 粉 末
は,同 じ粉 末 を空 気 圧 で 吹 き付 け る こ とで 取 り除 く.べ 一 ス プ レー トと造 形 物 を
放 電 加 工 な どに よっ て切 り離 す.
Fig2.17にEBM装置の概略図を示す.走 査機構部お よび電子線発生装置の構
造は走査型電子顕微鏡(SEM)によく似ていて,加熱 されたタングステンフィラ
メン トか ら放出された電子をアノー ドによって加速 し,集 束 レンズで焦点を合
わせ,偏 向コイルで走査の制御 を行 う.
造形チャンバー内の積層プロセスの手順はSLM装置の場合 と大 きくは変わ ら
ないが,EBM法 の場合には,各 層 を走査する前に予備加熱 と呼ばれ る工程 を実
施する.
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レーザー光の電界により金属粉末表面の自由電子を振動 させて格子振動 を引
き起こす[36]SLM法とは異な り,EBM法では加速電子が金属粉末 中の原子 と衝
突 して失われた運動エネルギーが熱エネルギー(格子振動)に変換 され ることで
照射部の温度を上昇 させる[37].この時電子は金属粉末内に蓄積 し,やがて負に
帯電 し始める.さ らに電子 ビームを照射 し続けると,負に帯電 した金属粉末同士
でクーロンカによる斥力が発生 し,粉末の飛散が起こる[38].チャージアップ と
呼ばれ るこの現象の発生は造形物の最終状態に深刻 な影響 を及ぼ し,ポ ー ラス
形状のよ うに空孔を多 く含む状態 となる[39】.
これを防 ぐために,EBM法の予備加熱工程では,粉末床全体を走査 して0.5～
0.8Tmの温度域(Tmは金属粉末の融点)まで加熱す ることで粉末を仮焼結 させ る.
粉末同士が仮焼結す ることで,プ ロセス時の個々の粉末の帯電を妨げることが
できる.また副次的な効果 として,溶融凝固にともなって発生する残留応力が著
しく低減 され,ま た,サ ポー トもSLM法 より簡易なもので十分 となる.SLM法
で,造形後の応力除去のために焼鈍熱処理が必要であるのとは対象的である.予
備加熱工程は,SLM法 におけるガルバノミラーのような機械機構部を持たず,
電磁 レンズを用いて走査制御を行 うEBM装 置でのみ可能である.
一方,こ の予備加熱工程で粉末が仮焼結 されるため,造 形後の粉抜 きはSLM
法 より困難なもの となるため,複雑流路を持つ部品の造形 には不向きである.ま
た,電気抵抗度が大きい金属材料では,仮焼結を施 してもチャージア ップ現象を
起こすことがあるため,EBM法 が適応可能な材料はSLMよ りも幅が狭い.
SLM法とEBM法 の違いを,本研究で用いた積層造形機(EOSINTM280,Arcam
A2X)を例に上げて比較 したものがTable2.7である.SLMはEBMに 対 して,
使用可能材料の豊富さ,造形精度,表 面粗 さ,残留粉末除去の容易 さとい う点に
おいて有利である.一 方,EBMと 異な り予熱工程が無いことに加 え,真 空では
なく不活性ガス中で造形を行 うため,溶 融後に凝固 した層は急冷により収縮す
る.上 下層の温度の違い とそれによる上層の収縮のために下に凸のそ りが上層
に生 じる.結 果SLMで 積層造形 した部品には大きな残留応力が発生 し,変形を
防止す るための強固なサポー トと造形後の応力除去工程が必要 となることが大
きな問題点である.
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Fig2.15Schematicdiagramofselectivelasermelting(SLM)machine.
①総家層の作襲 ② レーザーで粉家覆溶鰐 。焼紹
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Fig2.16Selectivelasermeltingprocess.
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Table2.7ComparisonofSLMandEBM.[41,42]
SLM(EOSINTM280)EBM(ArcamA2X)
heatsource Yb-fiberlaserelectronbeam
maxpowe「 400W 3500W
beamspotsize 100-500μm 200-1000μm
maxscanningspeed 7m/s 8000m/s
buildingspeed 2.8mm3/s 15-22mm3/s
processatmosphereArorN2 高 真 空(10-5mbar)
layerthickness 60μm 50-200μm
SUr血CerOUg㎞eSS
(Ti-6Al-4V)
Ra9-Ra12 Ra25-35
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2.3Scamiingelectronmicroscopy(SEM)
2.3.1Back-scatteredelectronimage(BSEimage)
走 査 型 電 子 顕 微 鏡(SEM)の 仕組 み につ い て は基 礎 的事 項 に属 す る もの で あ る
た め省 略 し,本 節 で はSEMを 用 い て得 られ る反 射 電 子像(BSE像)に つ い て 解
説 す る.
Fig2.18は,電子 が 試 料 に入 射 した 時 に放 出 され る電子,光 子,x線 の概 略 図
で あ る.こ の 図 に示 され て い る内 の,透 過 電子 を観 察 す る装 置 が 透 過 型 電 子 顕 微
鏡(transmissionelectronmicroscope;TEM)であ るが,SEMで は反 射 電子(back-
scatteredelectron)ない し二 次 電 子(secondaryelectrons)を利 用 して観 察 を行 う.
オ ー ジ ェ電 子 は 固体 最 表 面 の観 察 に の み利 用 に適 す る.
二 次 電 子 が,試 料 を構 成 す る原 子 の価 電 子 が 放 出 され た も の で あ る の に 対 し
て,反 射 電 子 は,入 社 電 子 が試 料 中で散 乱 す る過 程 で 後 方 に散 乱 して試 料 表 面 か
ら放 出 され た も の で あ る.反 射 電 子 の 持 つ エ ネ ル ギー に比 べ て 二 次 電 子 の持 つ
エ ネ ル ギ ー は50eV以 下 と小 さい た め(Fig2.19),これ を利 用 して両 者 を分 離 す
る.表 面 よ り放 出 され た 二 次 電 子 と反 射 電 子 は減 速型 静 電 レンズ の 電 場 に よっ
て捕 捉 され,ビ ー ム軸 に沿 って 上 方 に加 速 してい く.50eV以下 の エ ネ ル ギー 持
つ 電 子 が 環 状 の検 出器 の 高 さに お い て,穴 を通 過 出 来 な い よ うな 軌 道 を 描 くよ
うに電 子 レン ズ の 電 場 を調 節 す る こ とに よ って,反 射 電 子 のみ が検 出器 を通過
で き る よ うに な る(Fig2.20).
反 射 電 子 放 出量 の主 な 因子 に は3つ が あ り,試 料 の 化 学 組 成 と結 晶粒 の結 晶
方 位,試 料 表 面 の 凹 凸 で あ る.試 料 の 状 態 に よ って は,こ れ ら3つ の 因子 が コ ン
トラス トに反 映 され て い るた め,反 射 電 子 像 の解 釈 に は 注意 が 必 要 で あ る.
近 年 で は,Fig2.21のよ うに二 分 割 され た 反 射 電 子 検 出器 を用 い る こ とで,組
成 情 報 と凹 凸情 報 の 分 離 を図 って い る.2つ の検 出器 か らの信 号 を加 算 して像 を
得 た場 合 に は組 成 情 報 が,減 算 して得 た場 合 に は 凹 凸 情 報 が 主 に反 映 され て い
て,前 者 を組 成 像(compositionalimage;COMPOimage)やCOMPO像,後者 を
凹 凸 像(topographicimage;TOPOimage)やTOPO像と呼ぶ*2.ま た,凹 凸 の な
い 平 滑 な試 料 表 面 の結 晶 粒 が 同 じ組 成 を持 つ 場 合,反 射 電 子 像 に 表 れ る コ ン ト
ラス トは,結 晶 方位 の 違 い を反 映 した もの とな る.こ れ を電 子 チ ャ ンネ リン グ コ
ン トラス ト(electronchannelingcontrast;ECC)と呼 び,転 位 配 列 の統 計 的 な観 察
に適 した 非破 壊 検 査 方 法 と してTEMの 代 わ りに 用 い られ る.
*2COMPO像には,エ ネルギーフィルタを組み合わせて得 る方法もある.入 射
ビームに対 してある立体角 を持つ電子のみを選択的に検出 して,あ るエネルギ
ー帯の反射電子のみを取 り出 して得たイメージをhigh-angleBSE像と呼ぶ.[43]
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試料 を構成す る物質の原子番号が大 きいほど反射電子の強度 は大 きくな り
(Fig2.22[),coMPo像ではそのよ うな部分はより明るく映る.反射電子強度は
組成に非常に鋭敏であ り,原子番号にして0.2の差を可視化することができるが
[43],これが成立す るのは加速電圧が1kV以 上の場合のみであることに注意す
る.
2.3.2Electronback-scattereddiffractionpattern(EBSD)analysis
走査型電子顕微鏡(SEM:ScanningElectronMicroscope)を用いた電子線後方散乱
回折(EBSD:ElectronBackScatteredDiffiractionPattern)法は金属微視組織を定量的
に観察す る有力な手法の1つ である.SEM試料室内で大きく傾斜 した試料(一般
的には70。)に対 して電子線を照射す ると電子線後方散乱回折によりKikuchiパ
ターンと呼ばれる像を得 ることができる.
Kikuchiパター ンをCCDカ メラを用いて画像 として取 り込み,後 述 ソフ トウ
ェア的処理 を行 うことにより結晶の方位情報マ ップを得る.EBSDを用いると方
位マップによる金属の ミクロ組織 を把握できるのみな らず,方 位差計算による
ひずみ量の大小や,多相合金であれ1ま相率の計算なども数十 ㎜ のオーダーで可
能である.SEMによる試料表面観察や試料全体の平均的な配向を調べ るX線 解
析等 よりも多 くの情報を得 ることができる.Kikuchi線解析図形 を用いることで,
最小0.10程度の正確な方位測定ができるため,材 料のミクロ組織 を緻密に再現
でき,注 目したい局所領域の結晶方位 を正確 に得 られる利点がある.
SEM中で試料 を約70。傾斜 させ電子線を走査す ると,照 射電子によって試料
中の結晶格子で回折現象が起き,試料表面か らドーム状にEBSPが広がる.EBSP
とは反射解析によって得 られ るKikuchi線のことである.こ れをCCDカ メラで
撮影 して画像 として取 り込み,ブ ラックの式 を利用 して処理をす る.そ の後に
Hough変i換法によりバン ドの検 出を行い,指 数付けされた晶帯軸間の角度 とあ
らか じめ結晶データとして入力 した結晶面間の角度を比較 し検出 したバ ン ドの
ミラー指数付けを決定する.バン ドの指数に基づいて結晶方位 を算出する.なお,
EBSPは試料表面近傍で回折 された電子線で,試 料や加速電圧にもよるが,そ の
深 さは15kVの加速電圧で20～30㎜にすぎない.そ のため,試 料表面の状態に
非常に敏感であ り,表面のダメージ(結晶の乱れ)や コンタミネーシ ョン等に対
して注意が必要である.
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Fig2.18Emissionofelectronsandelectromagneticwavesfromsurfaceofspecimen.
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?
?
?
放出 題子 の エ ネル ギ ー
Fig2.19Relationshipofenergydistributionandquantityofelectronsemitted.[44]
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第3章 実験方法
3.1供 試 材 の 作 製
3.1.lsLM法に よ るTi-6Al-4v試料 の作 製
ドイ ツEOSGmbH社 製 のSLM積 層 造 形 機EOSINTM280と同社 か ら供 給 され
たEOSTitaniumTi64粉末 を用 い てTi-6A14V試料 を作 製 した.EOSTitaniumTi64
粉 末 の化 学 組 成 をTable3.1(a)に示 す.2.2節で前 述 した とお り,積 層 造 形 に お い
て は積 層 パ ラ メー タ ー の 設 定 が 重 要 で あ り,本 研 究 で はEOS社 よ り支 給 され た
積 層 パ ラ メ ー ター を用 い て試 料 を作 製 した.す な わ ちYb一フ ァイ バ ー レー ザ ー
400W,ス ポ ッ ト径200μm,積 層 厚 さ30pm,走 査 速 度く7m/sであ り,他 のパ ラ
メ ー ター と と もにTable3.2に示 す.造 形 中,試 料 の酸 化 を防 ぐた め に積 層 チ ャ
ンバ ー 内 は 高 純 度Ar(99.99999%)雰囲気 下 に保 た れ て い た.
SLM法 にお い て は,積 層 中,試 料 に加 え られ た極 め て局 所 的 な 入 熱 の た め に
大 き な熱 勾配 が試 料 中 に生 じ,熱 応 力 の蓄 積 が もた ら され る.こ れ を除 去 す る た
め の積 層 後 熱 処 理 がSLM法 の 場 合 に は必 要 で あ り,し た が ってAMS4911で推
奨 され て い る6500C-3h(空冷)の 焼 鈍 熱 処 理 を積 層 後 の試 料 に対 して施 した.
本 来 で あれ ば 『積 層 ま ま材(as-builtspecimen)』な る語 は,積 層 後 熱 処 理 を施
す 前 の試 料 に対 して 用 い られ るべ きで あ るが,SLM法 にお い て は積 層 後 熱 処理
工程 を欠 か す こ とが で きな い,す な わ ち,積 層 後 熱 処 理 が施 され て い な い部 品 が
実 用 に供 され る こ とは 通 常 な い た め,本 研 究 で は 前 述 の積 層 後 熱 処 理 を施 した
SLM試 料 を 『SLM積層 ま ま材(SLMas-builtspecimen,orsimply"SLM")』と,以
後 呼 称 す る.積 層 後 熱 処 理 を施 す 前 の試 料 につ い て は,SLM非 焼 鈍 材(SLM
㎜ ㎜ealedspecimen)と呼 ぶ.
35.0×35.0×35.Ommの立 方 体 形 状 で 作製 した試 料 は,放 電 加 工機 を用 い て べ 一
ス プ レー ト(Ti-6Al-4v製)から切 り離 され た.試 料 の写 真 をFig3.1に示 す.
な お,べ 一 ス プ レー トよ り試 料 が 切 り離 され た の は積 層 後 熱 処 理 よ り前 の 工程
で あ る こ とを付 記 す る.
3.1.2EBM法に よ るTi-6Al-4v試料 の 作製
ス ウェ ーデ ンArcamAB社製 のEBM積 層 造 形 機!廿camA2XとArcamTitani㎜
Ti6Al4V粉末 を用 い てTi-6Al-4V試料 を作 製 した.ArcamTitaniumTi6A14V粉末
の 化 学 組 成 をTable3.1(b)に示 す.Arcam社 よ り支 給 され た積 層 パ ラメ ー ター,
す な わ ち最 大 出力3.5kW,加 速 電 圧60kV,ス ポ ッ ト径200μmを 用 い て真 空 中
で 造形 した(他 のパ ラ メ ー タv・・一 一と とも にTable3.3に示 す).積 層 前 に予 備 加 熱 を
実施 で き るEBM法 で は試 料 中の 残 留 応 力 を低 く抑 え る こ とが で き るた め,SLM
法 とは違 い 焼 鈍 処 理 は実 施 しな か った.こ れ をEBM積 層 ま ま材(EBMas-built
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specimen,orsimply"EBM")と呼 ぶ.
45.0×45.0×45.Ommの立方 体 形 状 で 作製 した試 料 は,SLM試 料 と同様 に放 電加
工機 を用 い て ベ ー ス プ レー ト(Ti-6Al-4v製)から切 り離 され た.試 料 の 写真 を
Fig3.2に示 す.
3.1.3熱間圧 延 法 に よ るTi-6Al-4v試料 の 作 製
Ti6A14v部品 あ るい は原 材 料 の製 造 法 と して,精 密 鋳 造 法や 粉 末 冶 金 法 の他
に,熱 間圧 延 法 が 従 来 か ら広 く採 用 され て きた.本 研 究 で は,従 来 の製 造 法 と積
層 造 形 法 に よ っ て作 成 され たTi-6Al-4v試料 と を比 較 す るた め,米 国TIMET社
よ り供 給 され たTi-6Al-4v圧延 材(板 厚3.17㎜)を 比 較 材 と した.こ の圧 延 材
の化 学組 成 はTable3.1(c)に示 され て い る.ま たASTME1447に従 うガ ス分 析 に
よ り,試 料 か ら取 り出 した3つ の サ ンプ ル につ い てHの 含 有 量 が い ず れ も30
ppm以下 で あ っ た.
この試 料 は704-899。cの熱 間圧 延 法 に よ り作製 され た.こ の圧 延 材Ti--6Al-4v
試 料 を 以 後,圧 延 焼 鈍 材(mill一㎜ealedspecimen)ある い は 比 較 材(reference
materia1;RM)と呼 ぶ.
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Fig3.1
?
Fig3.2
Table3.1(a)ChemicalcompositionofRMspecimens,(b)EOSTitani㎜Ti64powder
usedfortheSLMprocess,(c)ArcamTitaniumTi6A14VpowderusedfortheEBM
P「ocess・
(maSS%)Ti Al V 0 N C H Fe
(a) Bal. 6.39 3.97 0.19 0.009 0.0150.003 0.17
(b) Bal. 6.24 3.88 0.078 <0.0050.0040.002 0.20
(c) Bal. 6.37 4.23 0.09 0.01 0.Ol 0.002 0.20
Table3.2ProcessparameterofSLMspecimen.
Specimensize35×35×35mm
Laserpower400W
Scanspeed<7.Om/s
Spotsize 200μm
Layerthic㎞ess30μm
Atmosphere99.99999%Ar
Stagetemperature90。C
Table3.3ProcessparameterofEBMspecimen
Specimensize45×45x45mm
Laserpower3500W
AcceleratingVbltage60kW
Scanspeed Upto8000m/s
Spotsize 200μm
Atmosphere<1×104mbar
Stagetemperature0.5-0.87温
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3.2Ti-6Al-4v試料への熱処理 と熱履歴
SLM,EBM,RM試料のそれぞれの熱履歴 をFig3.3(a)一くc)に示す.こ こでSLM
とEBM試料において,造形中における温度変化を省略 していることに注意せよ.
すなわち,試 料は造形中にFig.1.3のような2000c以上にも及ぶ急激な温度変
化を短時間の うちに数十回経験す るが,Fig3.3では紙面の制約のために描かれ
ていない.
2.1.2節で前述 した とお り,α+β合金であるTi-6A14vは熱処理によってその
性質を大きく制御することが出来る.中で も,溶体化処理 とそれに続 く時効処理
は低温か ら中高温域での強度を向上 させるため,航 空宇宙用途部品においてよ
く用い られている.
本研究では従来Ti--6Al-4vに対 して用い られてきた熱処理が積層造形材 に対
しても適用可能かどうかを検討するために,AMS4967において推奨 されている
条件 でそれぞれの熱処理を試料に対 して施 した.す なわち溶体化処理条件 とし
て954。C(1750。F)-2h(水冷)を,時 効処理条件 として5380C(10000F)-4
h(空冷)を 採用 した.
一連の熱処理は本研究室で作製 された電気炉(外 観 をFig3.4に示す)を 用い
て行 った.Ti合金は高温で大気下に晒 されると αcaseと呼ばれる酸素濃化相を
数十 μmから数百 μmの厚 さで表面に形成 し脆化するため,それを防 ぐために試
料 を石英管中に真空封入 した*3.
石英管中に封入 した試料 を縦型電気炉内に吊るし,0.17。C/s(100。C/10min)
の昇温速度で 目標温度まで室温より加熱 した後,所定の時間保持 した.試料温度
は石英管で保護 されたアルメル ークロメル熱電対ない し白金熱電対を用いて試
料近傍の空中において測定を し,±2。Cの範囲内で制御 した.
Ti-6Al-4vのような α+β合金の強度は,溶 体化処理で冷却す るときの冷却速
度に大きく影響 される.石英管中の試料を速やかに急冷するために,溶体化温度
で一定時間保持 した後は,氷 水中に石英管 ごと投入 した直後に素早 く石英管を
ハンマーで叩き割 り,取 り出 した試料を水 中で撹拝 した.
溶体化処理後の試料に同様の方法で時効処理を施 した.時 効処理により過飽
和の不安定な β相が分解するほか,またマルテンサイ トが分解 されて α'→α+β変
態する.大 気中で538。C-4hの熱処理を行った際に生 じるαcaseの厚 さは5μm
程度であ り[26],除去による寸法への影響は無視できるため,時 効処理は大気 中
*3酸 素 雰 囲気 下 で954。C-2hの 熱 処 理 を施 した場 合 ,50μm程 度 の酸 化 層 と
100μm以上 の αcaseが生 成 され る た め[26],これ を取 り除 こ うとす る と寸 法 の
変 化 が 著 しい
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で 行 っ た.時 効 処 理 温 度 で一 定 時 間保 持 した試 料 を アル ミナ ウー ル 上 へ 落 下 さ
せ て 大 気 中で 空 冷 した.
以 上 の 溶 体 化 時 効 熱 処 理(solutiontreatmentandaging;STA)を施 した試 料 を以
後STAed材(STAedspecimen)と呼 称 し,た とえ ばSLM積 層 ま ま材 にSTA熱 処
理 を施 した試 料 はSLMSTAed材(SLMSTAedspecimen)と呼 ぶ.
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Fig3.3ThermalhistoryofRM,SLMandEBMspecimens.
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Fig3.4ElectricalfUrnacedevelopedbyourlaboratory.
42
3.3強度試験
3.3.1ダンベル型試験片の作製方法
本研究ではSLM,EBM,RM試料に対 して,室 温引張試験 と高温(450。C)引
張試験,4500C-400MPaクリープ試験の3種 類の強度試験を実施 した.い ずれ
の試験においても,Fig35に示す ような2.8×3.0×19.6mmの平行部寸法を有す る
ダンベル型試験片を用いた.
積層方 向が強度 に及ぼす影響を調べるため,平 行部が積層方 向に対 して平行
な試験片をo。,垂直な試験片をgo。として区別 した.こ れも併せてFig.35に図
示 している.
一片が35㎜ あるいは45㎜ となる立方体形状でそれぞれ造形 したSLM・
EBM試料は,放 電加 工機を用いて3.1mmの厚 さを持つ板材 として切 り出され
た.こ の板材か らブラザー工業社製のNC放 電加工機HS-300を用いてダンベル
型試験片をファv-一・ス トカ ッ ト法*4により切 り出した.
切 り出しされた試験片の平行部に対 して#240,#400,#800,#1200の耐水研磨
紙(エ ミリー紙)と 自動研磨機を用いて研磨を施 した.自動研磨が不可能な平行
部側面に対 しては,同様の手順 によって耐水研磨紙で手研磨を施 した.ま た,ダ
イヤルゲージによるひずみ測定の精度を高めるために,1.5㎜ 径の超硬 ドリル
を用いて,試 験片固定用の穴をダンベル型試験片の端に開けた.
3.3.2室温および高温(450。C)引張試験
引張試験にはSHIMADZUオー トグラフAG-10TE引張試 験機 を用いた.試 験
片設置方法を示 した概略図がFig3.6である.試 験片の伸びは,試 験の直前に校
正を行 った後,試 験片の上端および下端 に取 り付 けた一対の伸び計 を介 してダ
イヤルゲージによ り測定 した.測 定 された荷重および伸びはデータロガーを通
してPCに 取 り込みデータを記録 した.高 温試験では,治 具の一部お よび試験片
の全体を電気炉の中に閉じ込め,温度は試験片近傍 に取 り付けたアル メル ・クロ
ム熱電対で測定をし,±2。Cの範囲内で制御 した.昇 温速度は0.17。C/sであ り,
試験開始前に3600sの間均熱で保持 した.
*4ワイヤ放電加工法には2種 類があり,1回 の加工で終わらせ るファ 一ー・ス トカ
ッ ト法 と,荒 加 工 とそれ に続 く仕上げ加 工を組み合わせ るセカン ドカッ ト法 と
があ り,後者 の方が長い加工時間を要するがより良い寸法精度 と表面粗 さを得
ることができる.
43
引張試験 にはSHIMADZUオ・一・一トグラフAG-10TE引張試験機を用いた.試 験
片設置方法を示 した概略図がFig3.6である.試 験片の伸びは,試 験の直前に校
正を行 った後,試 験片の上端お よび下端に取 り付 けた一対の伸び計を介 してダ
イヤルゲージにより測定 した.測 定された荷重および伸びはデータロガーを通
してPCに 取 り込みデータを記録 した.高 温試験では,治 具の一部お よび試験片
の全体を電気炉の中に閉 じ込め,温度は試験片近傍に取 り付けたアルメル ・クロ
ム熱電対で測定を し,±20Cの範囲内で制御 した.昇 温速度は0.170C/sであ り,
試験開始前に3600sの間均熱で保持 した.
3.3.34500C-400MPaクリープ試験
試料のクリープ特性を比較す るために,4500C-400MPaの条件でクリープ試
験 を実施 した.こ の条件を採用 した理由は,Ti-6Al-4vの耐用温度の上限に近い
温度で,また過去の文献で類似の条件が多 く用いられてお り,文献値 との比較が
可能なためである[45-47].
試験には東伸工業社製のク リープ試験器を用いた.概 略図をFig3.7に示す.
抵抗発熱体 としては最大消費電力3kWの カンタル線を3回 路用いて,電気炉内
部の温度均一化 を図っている.試 験片の上端および下端に取 り付けた一対の伸
び計を介 してダイヤルゲージにより測定 された伸びは,デ ータロガーを通 して
PCに取 り込まれ,変 位インターバル0.05%,時間インターバル10min.の条件で
記録 された.昇 温速度は0.170C/sであ り,試験開始前に3600sの間均熱で保持
した.
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Fig3.5DistinctionbetweenOoand90。specimens.
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3.4組織観察
3.4.1組織観察試料の作製方法
微視組織観察用試料においては,特に2.3節で解説 したEBSD法を用いようと
す る場合,鏡面仕上げを施 して極 めて高度な平滑面を得る必要がある.このよう
な鏡面を実現す る方法 として,電 解液 中で金属 を通電 して表面をイオン化 させ
ることで平滑面を得 る電解研磨法がよく用い られ るが,Ti合金の場合には,Ti固
有の強い酸化傾向のために,通 電中に固体皮膜が成長 して研磨 の効果 を得るこ
とができない[48].また電解研磨では,β相が優先的に腐食す るとされている.
そのため本研究では,異 なる方法によって研磨を実施 した.
以下に,東京大学柳本研究室で採用 されている研磨法(東 大法)と,物 質材料
研究機構で採用 されている研磨法(NIMS法)の2種 類を掲載す る.
東大法による研磨手順
1.機械研磨
耐水研磨紙#500(面出し3分)→#800(2分)→#1200(2分)→#2400(2分)→#4000(2分)
必ず前工程 と90度回転 させて,前 の研磨傷が消えるまで研磨す る.慣 れない う
ちは逐一,光 学顕微鏡で確認する.
2.琢磨
MD-ChemOP-Sコロイダルシリカ0.04μm(20～40分か,そ れ以上)回 転数は遅
すぎない程度
・最初は前工程 と90度回転 させて研磨する.2分 くらい研磨 し,琢磨工程で新
しい大きな傷ができた場合,新 しいMD-Chemディスクに交換 し,機械研磨か ら
や り直す.
・試料にかける力はあま り強すぎない程度.
・研磨傷が 目視で確認できず,光学顕微鏡で傷を観察 したい場合,コ ロイダル シ
リカを水で流 しながら試料面をデ ィスクで洗い去 る.そ の後試料を水流などで
洗浄す る.
・試料への摩擦熱や,結晶化 したコロイダルシリカによる傷 を避 けるため,乾か
ない程度に(少しずつ)コロイダルシ リカ研磨液を流 し続ける.
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NIMS法 に よ る研 磨 手 順
1.機 械 研 磨
耐 水研 磨 紙#180(面出 し1分)×2-3回→#240(1分)→#320(1分)
い ず れ も150rpm,1min.,151b,正回転
Ti合金 の場 合 に は 必 ず 新 しい 研 磨 紙 を使 う.水 量 は 多 い 分 に は 問題 な い.
#320終了 後,洗 剤 で洗 い よ く乾 か す.
2.琢 磨
BuehlerUltraPad+9μmダイ ヤ モ ン ド懸 濁 液(Buehler社)
150rpm,5min.,151b,正回 転.
20秒 に1回 懸 濁 液 を 追 加 し,時 々metaDi且uidを代 わ り に 追 加 す る.
終 了 後,洗 剤 で 洗 い よ く乾 か す.
BuhlerTrident2+3μmダイ ヤ モ ン ド懸 濁 液(Buehler社)
150rpm,5mirL,151b,正回転.
20秒に1回 懸 濁 液 を追 加 し,時 々metaDi且uidを代 わ りに追 加 す る.
終 了 後,洗 剤 で洗 い よ く乾 か す.
BuhlerChemomet+Ti用懸 濁 液(後述)
150rpm,5min.,151b,正回転.
懸 濁 液 はMastermet(コロイ ダル シ リカ 懸 濁 液)と30%H202を5:3の割 合 で 混
合 した もの を使 用 す る.
20秒に1回 懸 濁 液 を追加 す る.
3.振 動 研 磨
VivroMet2+Mastermet
lill)m,180min.
Mastermetを200ml投入 し,試 料 の 底 が 浸 る よ うに す る.
本研究では,予備実験 として,2種類の方法でそれぞれ研磨 したRM試 料の表
面状態を光学顕微鏡で観察 し比較 した.そ の結果,NIMS法の方がよりクラッチ
が少ない表面を得 られたこと,ま た,そ の後行ったEBSD観 察でもより精度の
高い(IQ値 が良い)結 果を得 られたことか ら,微 視組織観察試料用の研磨法 と
してはNIMS法 をべ一スに して,当 研究室の装置 と環境に合わせた研磨法を採
用 した.す なわち,以 下の通 りである.
微視組織観察用試料 を放電加工機 で切 り出した後,炭素樹脂に埋 め込んだ.樹
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脂 へ の埋 め 込 み に はMarumotoStruersK.K.社製 のCitoPress-1を用 い て,加 熱 時
間180s,温度180。C,圧力25MPa,冷 却 時 間120sの条 件 で 埋 め込 ん だ.埋 め
込 ん だ試 料 を150rpm,2min,51bの条 件 で#240,#400,#800,#1200の順 番 で耐
水 研 磨 しを用 い て機 械 研 磨 を施 した 後,9μmと3μmの ダ イ ヤ モ ン ドス プ レー を
用 い て50rpm,10min.の条 件 で琢 磨 を実施 した.最 後 に,コ ロイ ダ ル シ リカ 懸 濁
液 と30%H202を5:3の割 合 で混 合 した懸 濁液 を用 い て50rpm,10min.の条 件 で
鏡 面 研 磨 を実 施 した.
組 織 観 察 洋 試 料 につ い て は,積 層 面 を 上 か ら観 察 した もの を 上 面 観 察(top
view),積層 面 を側 方 か ら観 察 した も の を側 面 観 察(sideview)として 区別 した.
3.4.2二次電子像お よび反射電子像観察
破面観察などのための二次電子像(secondaryelectronimage;SEimage)観察に
HITACHI社製のS-3700N走査型電子顕微鏡 を用いた.ま た,EBSD法による相
解 析 がマル テ ンサイ ト変態 のた めに不可能 な組織 に対 して,反 射 電子 像
(backscatteredelectronimage;BSEimage)による観察 を行った.2.3節で説明 し
たように,試料か ら放出される反射電子量は,試料の構成物質の原子番号に比例
し,原子番号が大きいほど電子量は多 くなる.すなわち試料の化学組成 を反映 し
た像 を得 ることができるため,反 射電子組成像 とも呼ばれ る.軽 いAlを多 く含
む α相 は暗い色で映 り,重 いVを 多 く含む β相は明るい色で写るため,試 料表
面の相 を明 らかにすることができる.この反射電子像観察にはJEOL社製のJSM-
7100F走査型電子顕微鏡 を用いた.
3.4.3EBSD法による観察
2.3節で説明 したEBSD法による観察結果は,組 み合わせ るSEMの 能力,特
に電子プローブ径に左右 される.微 細粒組織の観察には高い分解能が要求 され
るが,そ の分解能は電子プローブ径に依存する.そ のため本研究では,EBSD法
による微視組織観察のために,電 界放出電子銃(fieldemissionelectrongun)を装
備 した電界放出形走査電子顕微鏡(FE-SEM)装置であるJEOL社製のJSM-7100F
を用いた.
電子 ビームの入射方向に対 して70。に傾斜 させたステージ上に試料を設置 し,
電子 ビームの入射方 向に対 してほぼgooの方向に取 り付 けられた検出器 によっ
て試料の回折パ ターンを画像 として検知 し,ソ フ トウェア的処理を経て照射点
の結晶の方位情報を得て,そ れを繰 り返す ことで結晶情報のマ ッピングを行っ
た.結 晶情報の解析にはTSLソ リューシ ョンズ社のソフ トウェアであるTSL
OIMAnalysis7を用いた.
Fig3.8に実験結果において示すIPFmapで用い られ る結晶方位 と色 との対応
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関係を表 したステ レオ三角形 と,Phasemapの表示方法,KAMMapの スケール
をそれぞれ示す.ま た粒界は結晶方位差が15。以上の境界 として定義 し,黒色の
線で表示 してお り,結晶方位差が4。以上150以下の境界を青色の線で表示 してい
る.
la} 《b}Phase
■ ■ 了設anlum(脚ha》
猟a面um。8eね
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Fig3.8(a)Stereographictrianglecorrespondingcrystalliteorientationfbrαphase
(HCP)andβphase(FCC)oftitanium,(b)colorcodingusinginPhasemap,(c)Color
scaleusinginKAMmap,(d)Colorcodingcorrespondingcrystalmisorientationusingin
IPF,PhaseandKAMmaps.
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第4章 実験結果
4.1組織観察結果
4.1.1積層材の反射電子組成像
Fig4.1にsLM非焼鈍材側面の反射電子組成像(BsE像)を 示す.写 真中のコ
ン トラス トは主に化学組成の違いを反映 したものであ り,よ り重い元素を含む
領域ほどより明るく見える.SLM非 焼鈍材のBSE像 か らは,針 状の初析 α相
(primaryα)が生成 している領域 と,積層 中ない し積層後の冷却過程で生成 した
非平衡相の α'マルテンサイ トが旧 β粒中で生成 している領域に不明瞭に分かれ
ている様子が確かめられる.粒形が明確な針状 α相(acicularα)領域に対 して,
α'領域は20,000倍の高倍率観察においてでも粒界などは不明確で,コ ロニーを
形成 しているように見える.
SLM非焼鈍材の積層後熱処理を施 したSLM積 層まま材の上面お よび側面の
BsE像をFig4.2に示す.Fig4.1に見 られたような α'マルテンサイ トが焼鈍処理
中に分解 して生成 ・成長 した針状 α相[49,50]がBSE像で主に暗灰色の結晶粒 と
して観察 された.こ こで,反射電子の放出量は結晶方位 に対する電子の入射角に
影響を受けるため,結 晶粒 ごとに異なるコン トラス トが見 られている.SLM非
焼鈍材で見られたような,針 状粒領域 とそれ以外の領域 との分化はSLM積 層ま
ま材では見 られず,針 状 α相か ら構成 される組織はその形状において全体 とし
て均一である.針 状 α相はそれぞれランダムな方向に長手方向を持っているよ
うに見えるが,実 際には幾つかの方向にのみ伸びるよ う長手方向は限定 されて
いる.また同 じ長手方向を持つ針状 α相の組は同じコン トラス トを持っていて,
これは,Fig4.2(b)の白矢印で成長方向を示すよ うな周囲より暗い色 を持つ針状 α
相の組を見れば容易に確かめることができる.すなわち,同 じ結晶方位 を持つ針
状 α相は同 じ長手方向を有 している.
Fig4.2(b)のよ うな高倍率観察 では,針 状 α相同士の粒界に白く極微細な粒子
のようなものが分布 していることが分かる.針 状 α相は結晶方位の違いにより
様々なコン トラス トを示 しているが,こ れ らの白い粒子はそのいずれ よりも明
らかに白いコン トラス トを見せている.す なわちこれは焼鈍中に針状 α相内か
ら拡散によって追い出 されたVが 集合 して,α/α粒界においてVが 濃化ないし
Alが濃度低下 していることを示 してお り,極微細に分布 して粒界 β相を形成 し
ていると考えられ る.こ のことは,後 のEBSD観 察および相分析 によって再び
確かめられ る.
Fig4.3に示すEBM積 層まま材の反射電子組成像か らも,sLM積層まま材 と
同様の,結 晶方位 に応 じた長手方向を持つ針状(板 状)α相 とα/α粒界に分散 し
て存在する粒界 β相から成る組織を有 していることが分かるが,針 状 α相の粒
径(長手方向の長 さ+厚 さ)において違いがあ り,より長大であ り厚 さも大きい.
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またSLM積 層まま材の微細な粒界 β相が,等 方的な形状を有 しているものが多
いのに比べて,EBM積層まま材では概 して より長大であ り,その長 さはSLM積
層まま材で最大0.5μm程度であるのに対 してEBM積 層まま材では最大5μm程
度に及ぶ.Fig4.3(a)の左側には,黒 い塊状の領域が縦に伸びていて,こ の部分 を
拡大 して観察 した写真をFig4.3(c),(d)に示す.白い矢印で示 した方向に対 して長
手方向を持つ板状 α相が多数連なっていて,隣 り合った板状 α相は部分的に合
体 している.他 の領域の針状 α相 よりも暗い色を持ち,Alがより濃化ないしV
がより濃度低下 しているこの領域は α一widmanstatten組織 と呼ばれる組織を形成
していると考え られ[51],試料の積層 中ない し積層後 における冷却過程でFig
2.11に示す図と同様の機構によって生成 したものである.
α/α粒界におけるV濃 化 とAl濃度低下を確かめるため,FE-SEMに備 え付け
られたEDS装置を用いて元素分析を行った.線 分析 を行 った写真 とその結果を
示 したグラフをFig.4.4に,また面分析を行った結果をFig4.5に示す.面 分析の
結果(Fig4.5)からは,反 射電子組成像で 白いコン トラス トで映る粒界 β相 と思
われ る領域の周囲の広い部分(粒界 β相の厚 さの数倍から十倍程度)に おけるV
の濃化 とAlの希薄化が確認できる.ま た線分析の結果(Fig.4。4)にはそれがよ
り明確に現れていて,概 ね1pm程 度の領域におけるVの 濃化 とAlの希薄化,
Tiのわずかな濃度低下が見 られた.こ の結果か ら,α/α粒界におけるv濃 化 と
Al濃度低下が確かめられた.
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4.1.2SLM非焼鈍材 とSLM積層まま材のEBSD解析結果
FE-SEMに備 え付けられたEBSD装 置を用いて試料表面の結晶方位解析を行
った.Fig4.6にSLM非焼鈍材の上面と側面のIPFMapを示 していて,こ れは
Fig4.1と同 じ試料を観察 したものである.い ずれの観察面においても,同 じ結
晶方位 と長手方向を持つ針状の初析 α相の組が存在することを除いて,試 料の
ほぼ全面に渡ってノイズのよ うに粒界などが不明瞭な領域が広がっている.こ
れは結晶粒が分解能の限界以上に微細であるためではなく,α'相へのマルテンサ
イ ト変態により導入 された強いひずみのために,針 状の初析 α相以外 において
は結晶方位 の正確 な同定を行 うことができなかったためである.同 じ結晶構造
と極近い格子定数[33]を持つ α相 とα'相の識別 には困難を伴 うが,以上の結果か
ら,SLM非焼鈍材中の α'マルテンサイ ト形成を確かめることができる.
Fig4.7(a)一(f)はこのSLM非 焼鈍材 に積層後熱処理 を施 したSLM積 層まま材の
上面 と側面のIPFMap,PhaseMap,KAMMapであ り,それぞれが結晶方位,相
構成,周 囲との結晶方位差を示 している.また,Fig4.2と同 じ試料を観察 したも
のであ り,測定条件 として,解 析範囲50×50pm,ステ ップサイズ0.1μmを用い
た.IPFMapに注 目す ると,上 面(Fig4.7(a))と側面(Fig4.7(d))いずれにおい
てもサブ ミクロンオーダーの極めて微細な結晶粒が密集する領域がある一方で,
十数 μmの長 さと1-3μm前後の幅を持ち同じ結晶方位 と同 じ長手方向を持つ針
状 α粒の組が確認できる.Fig4.7(a)の右側 には旧 β粒界が見 られ,こ れを破線
で示す.α'マルテンサイ トバ リアン トには12種類が存在す るので[19],ある結晶
方位 を持つ 旧 β粒か らは,そ の結晶方位 に関連 した12種類の結晶方位 を持つ α'
相が生成する.こ れをEBSD解析 してIPFMapとして表す と,数 種類の特定の
色(=結 晶方位)の パターンのみを示す結晶粒(主 にα'相に由来する針状 α相)
か ら成 る領域 として旧β粒の形状 を明 らかにすることができる(この手法は4.1.3
節でより詳 しく実証 され る).
PhaseMapからは,上 面(Fig4.7(b))と側面(Fig4.7(e))ともに,結 晶粒のほ
とんどが α相を示す とEBSD法によって解析 されたことがわかる.β相が全体
に占める割合を示す β相体積率(βvolumefraction,Vp)をPhaseMapから算出 し
た結果,上 面と側面で ともにVβ=0.2%とい う結果を得た.こ の結果は,同 じ試料
の反射電子組成像(Fig4.2)で見 られる粒界 β相の体積率 と比較 して,極 めて小
さい.反 射電子組成像 とEBSD解析によるPhaseMapとでこのような結果の差
異が生 じた理由として,EBSD解析で用いたステ ップサイズ条件(0.3μm)が,
粒界 β相の粒径に対 して大 きす ぎた とい うことが第一に考え られる.4.1.1節で
述べたよ うに,SLM積 層まま材の反射電子組成像で見 られた 白色の粒界 β相の
粒径は最大でも0.5μm程度,多 くは0.1-0.2μm前後であり,ス テ ップサイズが
0.1μmであることを考えると,二相の境界を含む解析領域が多 く存在 している.
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α相 とβ相の両方が存在す る領域 に電子線が照射 された場合,その領域において
より体積率が大きい方の相が全体 を占めているとソフ トウェア的には判定 され
るため*5,二相存在領域の多 くが α相 として数 えられたもの と考えられ る.し
たがって,粒 界 β相を正確に解析するためにはステップサイズを小 さくす ると
い う対策が考えられるが,それ に伴 う計測時間の幾何級数的増加のために,解析
範囲を狭める必要がある.しか し,大きさが数百 μmに及ぶ旧 β粒の解析のため
には解析範囲の縮小は適 当ではない.こ れ らの理由から,積 層材Ti-6Al-4vの
EBSD解析には粒界 β相を観察す るための高倍率観察(解 析範囲10×10pm,ス
テ ップサイズ0.05μm)と,旧β粒を観察す るための低倍率観察(解析範囲400×200
μm,ステップサイズ0.3μm)を組み合わせる観察手法が有効であることが考え
られる.
高倍率での粒界 β相観察の有効性 を確かめるための例 として,SLM非 焼鈍材
に9400C-1h(空冷)+650。C-2h(空冷)の 溶体化時効熱処理を施 した試料に
対 して,解 析範囲10×15μm,ステ ップサイズ0.05pmの条件でEBSD解析 を行
った結果 をFig4.8(a),(b)に,反射電子組成像 をFig4.8(c)に示す.反 射電子像
(Fig4.8(c))で見 られ るα/α粒界の白い部分 と,PhaseMap(Fig4.8(b))に緑色
で表示 された粒界 β相 とがよく一致 している.ま たFig4.8(b)中で矢印で示 した
先に存在する,比 較的粗大な針状 α相内部に分散 して存在す る等軸形状の β粒
が,PhaseMapと反射電子像の双方か ら見つけられた.こ れは,粒 が粗大である
ために,積層後の冷却過程に伴 うβ相体積率減少時にα/α粒界へ拡散によって追
い出され ることができなかったVが 針状 α相内部で密集 して,β 相を残留 させ
るために十分な溶質濃度を得た結果 として針状 α相内部に残留 した ものか,あ
るいは,時 効熱処理によって α'→α+β分解が生 じた時に,針 状 α相のVが 拡散
により内部で密集 して濃度を高め,β相 として生成 したものだ と考えられる.こ
のPhaseMapより算出した β相体積率はVβ=2.3%であった(解 析範囲が小 さい
ため,試 料全体の β相体積率の代表値 としては扱えないことに留意する必要が
ある).
Fig4.7[xepAbs]に示 したSLM積 層まま材 を,旧 β粒を見るために低倍率観察
(解析範囲200×200μm,ステ ップサイズ0.2μm)を行って得 られたIPFMapを
*5二相存在領域で得 られたEBSDパターンは二相それぞれから得 られ るパター
ンを重ね合わせたものとなる.Hough変換を利用 したバ ン ド検出の際,EBSDパ
ターンに見 られるエ ッジを検出す ることでバ ン ドを検出するため,よ りコン ト
ラス トの強いパター ン,すなわち,体積率が大きいためにより強度の強いパター
ンを持つ相の方が,Hough変換時により多い投票数を得 ると考えられる.
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Fig4.9に示す.こ のように大きなステ ップサイズを用いた低倍率観察では粒界
β相はほ とん ど観察す ることができないため(仮 に算出 した場合,ほ とんどの場
合で0.1%程度 となる),PhaseMapは掲載 しない.こ れは以降の他の積層材試料
における低倍率観察で も同様である.上 面(Fig4.9(a))と側面(Fig4.9(b))とも
に,旧 β粒 内部で旧 β粒の結晶方位 に関係 した特定の結晶方位 グループを持っ
てそれぞれ固有の長手方向に伸長 した針状α相がFig4.7と同様に確認できる他,
旧 β粒の形状や大きさを識別す ることが可能である.ここで上面 と側面では旧 β
粒の形状に違いが確認 できる.上 面観察で旧 β相は準等軸的に一定でない粒径
で分布 しているのに対 し,側 面観察で旧 β相は長手方向がある程度積層方向に
沿った長大な柱状粒 となっている.す なわち,SLMプ ロセス中,β一transus以上
で存在 した旧 β粒 は,凝 固時に結晶が積層方向ヘエ ピタキシャル成長 している
ことが観察 された.
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4.1.3EBM積層 ま ま材 のEBSD解 析 結 果
EBM積 層 ま ま材 の上 面 と側 面 の観 察 結果 をFig4.10に示 す.こ こで観 察 条件
は 上 面 が解 析 範 囲80×120μm,ステ ップ サ イ ズ0.1pm,側面 が解 析 範 囲350×200
μm,ス テ ップ サ イ ズ0.2μmであ る.こ れ らのIPFMapからは,旧 β粒 界 に核 生
成 し,冷 却 と と も に,{110}βに沿 っ て,(110)βll(0001)αと[1il]β11[1120]αの
Burgersの結 晶 方 位 関係 を保 ちな が ら成 長 した α一Widmans伽en構造[51]が確 認 さ
れ た(Fig4.10(a),(b)の矢 印 に示 す).上 面 と側 面 にお け る α一Widmanst翫ten構造 の
形 状 の違 い は,旧 β粒 が積 層 方 向 に沿 っ てエ ピタ キ シ ャル 成 長 を して い る た め
に,積 層 方 向 に 平行 な 旧 β粒 界 を こ の組 織 が有 して い る こ と を反 映 した も の で
あ る.生 成 メカ ニ ズ ム は異 な る もの で あ るが,積 層 方 向 に一 次 ア ー ム を持 っ て成
長 した デ ン ドライ ト(dendrite,樹枝 状 結 晶)の 形 状 を 考 え る と分 か りや す い.旧
β粒 界 に生 成 した α一widmanstattenes造は 旧 β粒 内 を横 断 す る よ うに成 長 して い
て,そ の多 くが他 端 に到 達 して い る.ま た α一widmanstattenを構 成 す る粒 は,そ
の核 生成 地 点(Fig4.10(a),(b)の丸 枠 に示 す)に お い て 塊 状 に な っ て い て,こ れ
は,Fig.2.11に示 す よ うに,同 じ結 晶方 位 を持 ちな が ら互 い に独 立 して 平行 に成
長 して い っ た板 状 α相 が,EBMプ ロセ ス 中 の予 備 加 熱 に よ る長 時 間 の 高温 保 持
の た め に合 体 し粒 成 長 した結 果 で あ る.こ の推 論 は,Ct-widmanstatten構造 を持
つEBM積 層 ま ま試 料 に9400C-1h(空冷)+650。C-2h(空冷)の 溶 体 化 時効 熱
処 理 を施 す と,Ct-Widmanstattenを構 成 す る板 状 α相 が合 体 す る こ とで著 しく粗
大 化 す る とい う実験 結 果 に よ って 補 強 され る(Fig4.ll).またFig4.3(a)にお い
て,α 一Widmanstattenを構 成 す る板 状 α相 が部 分 的 に合 体 して い た こ とに よっ て
も裏 付 け られ る.
積 層 後 の焼 鈍 熱 処 理 を施 さな けれ ばEBSD解 析 で有 意 義 な結 果 を得 る こ とが
で き なか っ たSLM試 料(Fig4.6,Fig4.7)に対 して,EBM試 料 で は そ の よ うな
積 層 後 熱 処 理 を施 す こ とな くFig4.loのよ うな 明 瞭 なEBSD解 析 結 果 を得 る こ
とが で きた.こ れ は反 射 電 子 組 成 像 の観 察 結果(Fig4.1-Fig4.3)と同様 に,sLM
非 焼 鈍材 は α'マル テ ンサ イ トが 主 とな る組 織 で あ るの に対 し,EBM積 層 ま ま材
で は α相 が 主 とな る組 織 で あ る とい うこ とを示 唆 して い る.
EBM積 層 ま ま材 の微 視 組 織 を構 成 す る要 素 と して,α一wi(lmanstatten構造 の他
に も 旧 β粒 界 に 沿 って 旧 β粒 同 士 を仕 切 る よ うに生 成 した 粒 界 α相 が特 徴 的 で
あ り,SLM積 層 ま ま材 で は観 察 され な か っ た もの で あ る.こ の 旧 β粒 界 α相 は
極 め て細 長 い 形 状 を持 ち,ア ス ペ ク ト比 は10以 上 に達 す る もの が あ るが,断 続
的 で あ り,異な る結 晶 方 位 を持 つ 他 の 旧 β粒 界 α相 と接 して い る こ とが 多 い(Fig
4.10(a),(c)の四角 枠 に示 す).旧 β粒 界 α相 は,旧 β粒 の 結 晶 方位 に 関係 した特
定 の結 晶方 位 グル ー プ に応 じた 結 晶 方位 を,旧 β粒 中の針 状 α相 と同様 に有 し
て い る が,各 結 晶方 位 に 固 有 の 成 長 方 向 に伸 長 す る こ とは な く,旧 β 粒 界 の形
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状に沿った形状を してお り,これは特にFig4.10(a)の上面観察結果において顕著
である.旧 β粒界 α相のアスペ ク ト比は,結 晶方位 固有の成長方向と旧 β粒界
の伸長方向 との関係 によって決まると考えられ,両 者の成す角が小 さいほど粒
界 α相は長大 とな り高アスペク ト比形状を成す.
EBM積層まま材のKAMMap(Fig4.10(b),(d))を見ると,側 面観察において
(Fig4.10(d)),α一Widmanstatten構造の中央を仕切 るように連続 した結晶方位差
が存在 し,KAMMap中においては緑色の線 として表示 されている.こ れは,α一
Widmanstatten構造の成長によってIPFMapでは不明瞭 となって しまった,本 来
の旧 β粒界の位置を示 している.隣 接す る旧 β粒でそれぞれ独立に成長 した α一
Widmanstattenの結晶方位が極近い ものであった場合IPFMapでの識別は困難で
あるが,KAMMapを用いることで識別を可能にす ることができる.Fig4.12は
Fig4.lo(b),(d)で観察 している試料 とは異なる場所から切 り出 したEBM積 層ま
ま材の側面観察によるIPFMapであるが(解 析範囲150×150μm,ステ ップサイ
ズ0.1μm),この試料においても,隣接す る旧 β粒でそれぞれ独立に成長 しなが
ら,極 近い結晶方位 を持っ α一Widmanstatten構造が多 く確認 され る.ま た,隣 り
合 う2つ の旧 β粒において極近い結晶方位を持つ α一Widmanstatten構造を有 して
いない旧 β粒界(Fig4.12の丸枠内に示す)で は,本 来の旧 β粒界がそのまま残
存 していて明確である.これ らの結果か ら,隣接する2つ の旧β粒 において,そ
れぞれの旧 β粒で可能な12種類のバ リアン トの中で,で きる限 り同 じような結
晶方位 を持つ α一widmanstattenの組がそれぞれの旧 β粒 中で優先的に成長 したこ
とが考えられる.す なわち,一 方の旧 β粒の持つ結晶方位 に関連 した結晶方位
を有 しなが ら旧 β粒界で生成 した α相の核が,他 方の旧 β粒で生成する α相核
の結晶方位 に影響を及ぼ したとい うことが示唆 される.
特定の色(=結 晶方位)の グループを持つ領域によって旧 β粒 を識別できる
とい うことは,その領域 においての逆極点図は,(十分に広い解析領域をとれば)
どの場所 においても同 じものを示す とい うことを示 している.そ れを実証する
ために,Fig4.10(b)のEBM積層まま材側面IPFMapにおいて,6箇 所の領域で
極点図を得た結果 をFig4.13に示す.各 極点図には6つ のピークが見 られ,こ れ
は旧 β相 と針状 α相 との間のBurgersの結晶方位関係 に応 じたものである.同 じ
色のグループを示す結晶粒か ら成る領域(A-1とA-2,B-1とB-2,C-1とC-2)
はそれぞれほぼ同一の極点図を示 していて,こ れは同 じ旧 β粒 に由来す る領域
であることを示唆 している.こ の結果から,IPFMapで針状 α相の持つ結晶方位
を観察す ることにより,旧 β粒の形状を特定す ることができる.ま た得 られた
逆極点図とBurgersの結晶方位関係の式 を組み合わせることで,旧 β粒の結晶方
位 も推定す ることができるだろ う.
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4.1.4圧延焼鈍材(RM)のEBSD解 析結果
従来の圧延焼鈍法で作成 された圧延焼鈍材 を,積 層造形材 に対す る比較材
(RM)としてEBsD解析 した結果 をFig4.14に示す.α+β合金で典型的に見 ら
れ るDuplex組織であ り,密に存在する等軸 α相の間に粒界 β相が存在 している.
解析 によって得 られた β相体積率の値 はVβ=7.4%であった.圧 延 に続けて β一
transus未満 の実機焼鈍(MillAmealing)温度で保持 されその後炉冷 された試料は,
針状組織 を生成す ることな く等軸 α相+粒界 β相組織を維持 しながら残留応力を
解放す る.一 方,β一transus以上で焼鈍を行 う完全焼鈍(FullArmealing)あるいは β
焼鈍(BetaAnnealing)とは異な り,圧延加工により導入 されたひずみが等軸 α中
に数多 く残留 していることが局所方位差(KAM:KemelAverageMisorientation)を
表すKAMMap(Fig4.14(c))より観察できる.粒 径が小 さいほどKAM値 が低い,
すなわち結晶粒 内部のひずみが小 さいことが分かる.これは,再結晶温度 よりも
大きい焼鈍温度で保持することによりひずみエネル ギーを駆動力 として生 じた
再結晶粒だ と考えられ る.
(b)
闘
Vβza7・4%
(㌻凱 孫
ぐ1'遺嫡
直 脚ぐ 、
Fig4.14(a)IPFmaps,(b)Phasemaps,(c)KAMmapsofRMspecimen.
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4.1.5SLMSTAed材のEBSD解 析 結 果
sLM積 層 ま ま材(Fig4.2,Fig4.7)に3.2節で解 説 した954。c-2h(空冷)
+538。C-4h(空冷)の 溶 体 化 時 効(STA)熱 処 理 を施 したSLMSTAed材の 上 面
と側 面 のEBSD解 析 結 果(解 析 範 囲50×50μm,ステ ップ サ イ ズ0.1μm)をFig
4.15に示 す.針 状 α相粒 の長 手 方 向へ の伸 長 が 見 られ,全 体 と して粒 は粗 大 化
して い る.そ れ を示 した グ ラ フ がFig4.16であ り,EBSD解 析 結 果 か ら得 られ た
SLM積 層 ま ま材 とSLMSTAed材 の粒 径 分 布 を示 した グ ラ フで あ る が,平 均 粒
径 の 上 昇 と,特 に0.3pm以下 の粒 径 を持 つ 結 晶 粒 の減 少 が 明 らか だ.ま た こ の
グ ラ フか らは,上 面観 察 と側 面観 察 との 間 で,SLM積 層 ま ま材 とSTAed材と も
に針 状 α相 の粒 径 に つ い て 明確 な 異 方 性 は確 認 され な か っ た.
SLMSTAed材で は 旧 β粒 界 に お い て,鉄 鋼 材 料 で見 られ る粒 界 ア ロ トリオ モ
ル フ(grainboundaryallotriomorph;GBAM)フェ ライ トの よ うに生 成 し成 長 した
α相(GBAM一α)群 が確 認 され,こ れ はSLM積 層 ま ま材 で は存 在 しな か った も
の で あ る.上 面観 察 結 果 のKAMMap(Fig4.15(c))を見 る と,GBAM一α内 部 を
横 断す る緑 色 の 直線 が 複 数 見 られ(矢 印 の 先 に示 す),わ ず か な結 晶方 位 差 が 存
在 す る こ と を示 して い る.こ の こ とは,あ る 旧 β粒 界 の 複 数 箇 所 で,ほ ぼ 同 じ結
晶 方 位 を持 ち な が ら旧 β粒 界 に 沿 っ て独 立 に成 長 したGBAM一αが 合 体 し結 合 し
た こ とを示 唆 して い て,結 合 箇 所 にお い て高 いKAM値 を示 して い る と考 え られ
る.
解 析 範 囲200×200μm,ステ ップサ イ ズ0.2pmの条 件 で,Fig4.15の上 面 観 察
試 料 の 別 の領 域 か ら得 たEBSD解 析 結 果 をFig4.17に示 す.Fig4.9(a)のSLM積
層 ま ま材 上 面 観 察 と同様 に,準 等 軸 的 な 旧 β粒 が観 察 され るが,GBAM一αが 存
在 して い る とい う点 でや は り異 な る.Fig4.17にお い て,旧 β粒 界 の粒 界 三 重 点
でGBAM一αは終 端 を有 す る.ま た,旧 β粒 界 の 方 向 にお お む ね 沿 っ て成 長 可 能
なバ リア ン トが 存 在 しな い部 分 にお い て は,GBAM一αは存 在 しな い.以 上 か ら,
GBAM一α群 はSTA熱 処 理 中 に 旧 β粒 界 中に析 出 した組 織 を起 源 とす る もの で は
な く,SLM積 層 ま ま材 で既 に存 在 して い た針 状 α相 の 可能 な成 長 方 向が 旧 β粒
よ う
界 とおおむね一致する時,そ の針状 α相が成長 してGBAM様の結晶粒 となった
ものと考え られ る.す なわち,SLMSTAed材で見 られ るGBAM一αの本質は粗大
化 した針状 α相である.
また旧 β粒の粒界三重点付近において,等 軸形状を持つ α相の存在が確認 さ
れた(矢 印の先に示す).これ らの粒の結晶方位 が,隣 接す る3つ の旧 β粒の α
バ リアン トがそれぞれ持つ結晶方位 のいずれ とも一致 しないこと,ま た等軸形
状であることから,STA熱処理中の溶体化熱処理過程に伴 う高い β相体積率状
態で,粒 界三重点において優先的に発現 した再結晶粒であると考え られる[52].
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4.2引 張試 験 結 果
4.2.1室温 引 張試 験 結 果
SLM積 層 ま ま材,EBM積 層 ま ま材,SLMSTAed材,RM材,RMSTAed材 に
対 して室 温 引 張試 験 を行 った 結 果 をFig4.18およびTable4.1に示 す.こ こで積
層 造 形 材 で は,積 層 方 向 に対 して 平 行 な長 手 方 向 を持 つ 試 料 をoo,垂 直 な長 手
方 向 を持 つ 試 料 を90。と して 区別 して い る.RMの 破 断 伸 び(16.3%)に対 して,
SLM積 層 ま ま材 とEBM積 層 ま ま 材 の破 断 伸 び は8.3-8.8%とお よそ 半 分程 度
(0.51-0.54倍)の結 果 で あ った.ま たEBM積 層 ま ま材 とRM材 は ほ ぼ 同 じ0.2%
耐 力(930MPa),引張強 さ(1000-1010MPa)を示 した一 方 で,SLM積 層 ま ま
材 は0.2%耐力(1090MPa/Oo,1020MPa/90。),引張 強度(1150MPa/0。,1160
MPa/900)の両方 で約10%以 上 高 い値(9.7-17.2%)を示 した.
STA熱処 理 に よ っ て,STA材 とRM材 は と もに機 械 的 強度 を上 昇 させ破 断 伸
び を低 下 させ た.特 にRMに お い て は0.2%耐力 で930MPaか ら1160MPa,引張
強 さで1010MPaから1230MPaと,機i械的 強度 に お い て20%以 上 の 向 上 が 見 ら
れ た.破 断 伸 び はSLMに お い て8.5%(90。)-8.8%(Oo)から2.4%(0。)-2.6%
(900),RMにお い て16.3%から6.1%と,半 分 以 上 の低 下(0.27-0.37倍)が見
られ た.
SLM非 焼 鈍 材 の延 性(6.6%(90。)-7.4%(Oo)はSLMSTAedの延 性(2.4%
(oo)-2.6%(90。)より高 い値 を示 しな が ら同等 の 強 度 を示 した.
0。材 と90。材 との 間 の異 方 性 は,い ず れ の材 料 にお い て もほ とん ど見 られ な か
っ た.EBM積 層 ま ま材 の破 断伸 び に お い て,0。材 にお け る8.3%とgoo材にお け
る8.8%とい う差 が 見 られ た が,強 度 にお い て は0.2%耐力,引 張 強 さ とも に 同 じ
値 を示 した.
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Table4.1TensilepropertiesofSLM,EBMandRMspecimensatroomtemperature
fromFig4.18.
YS(MPa)UTS(MPa)EL(%)
SLMOOll60
unannealedgOo1130
1280
1290
?
??
??
??
SLM
as-built
0。1090
90。1020
ll50
1160
?
?
?
?
?
SLM
STAed
0。ll50
90。ll20
1270
1280
?
??
??
??
EBM
As-built
0。
90。
930
930
1000
1000
?」
?
?
?
脳 930 101016.3
RMSTAed 1160 1230 6.1
4.2.2450。C高温 引 張試 験 結 果
SLM積 層 ま ま材,EBM積 層 ま ま材,RM材 に対 して4500C大気 雰 囲 気 下 で高
温 引張 試 験 を行 っ た試 験 結 果 をFig4.19およびTable4.2に示 す.0.2%耐力 にお
い て は,EBM積 層 ま ま材(570MPa/Oo,560MPa/90。)とRM材(600MPa)は
近 い 値 を示 し,ま た 引 張強 さに お い て も,EBM積 層 ま ま材(670MPa/0。,90。)
とRM材(680MPa)は 近 い値 を示 した.室 温 で の 引張 試 験 結 果 と同様 に,SLM
積 層 ま ま材 は,0.2%耐力(830MPa/Oo,850MPa/90。),引張 強 さ(970MPa/Oo,
950MPa/900)ともにEBM積 層 ま ま材 とRM材 を上 回 る値 を示 した が,そ の 強
度 差 は 室 温試 験 よ り も広 が っ て い た.す な わ ち,0.2%耐力 にお い て は10-17%(室
温)か ら38-51%(450。C)に,引張 強 さに お い て は13-16%(室温)か ら40-54%
(4500C)に強度 差 が 拡 大 して い た.
強 度 にお い て はSLM積 層 ま ま材,EBM積 層 ま ま材 と もに 異 方性 が ほ ぼ見 ら
れ な か っ た一 方 で,破 断 伸 び にお け る異 方 性 が4500C試験 で は 明確 に発 現 した.
0。材 と90。材 との 間 の破 断伸 び の差 は,SLM積 層 ま ま材 にお い て1.32倍(11.5%
/Oo,8.7%/90。),EBM積層 ま ま材 にお い て1.48倍(13.0%/0。,8.8%/90。)を示
した.こ れ を反 映 してRM材 と積 層 ま ま材 との 間 の延 性 差 はoo材 で は 縮 ま り,
室 温 で のO.51-O.54倍か ら4500C試験 で は0。材 で0.70-0.79倍,900材で053-0.54
倍 とな った.
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Table4.2TensilepropertiesofSLMandEBMspecimensat450。CfromFig.4.19.
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YS(MPa)UTS(MPa)EL(%)
SLM
as-built
0。
90。
830
850
970
950
ll.5
8.7
EBM
as-built
0。
90。
510
560
610
670
13.0
8.8
㎜ 600 680 16.4
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4.2.34500C-400MPaクリー プ試 験 結 果
SLM積 層 ま ま材,EBM積 層 ま ま材,RM材,SLMSTAed材,EBMSTAed材,
RMSTAed材に対 して450。C-400MPa大気 雰 囲気 下 で ク リー プ試 験 を行 っ た 結
果 をFig4.22に示 す.ク リー プ試 験 結 果 か ら得 られ たパ ラメ ー ター は,Fig4.23
の よ うに ク リー プ 曲線 と対 応 して い る.試 料 は い ず れ も典 型 的 な 高 温 ク リー プ
挙動 を示 した.SLMとEBMの 積 層 ま ま材 は,RM材 に比 べ て5倍 以 上 の ク リー
プ 寿命(5.66-7.13倍)を示 した.こ れ は両 方 が と もに 主 に微 細 な針 状 α相 か ら
成 る組 織 で あ り,高 い ク リー プ耐 性 を得 た た め だ と考 え られ る.
RM試 料 が熱 処 理 に よ って48.7hから292.4hと約6倍 に ク リー プ寿 命 を伸 ば
した の に対 し,SLM試 料 で は ク リー プ寿 命(熱 処 理 前 の347.5hから熱 処 理 後 の
362.1h)と破 断 ひ ず み(熱 処 理 前 のll.8%から熱 処 理 後 の13.3%)にお い て わ ず
か な 向上 が 見 られ た のみ だ っ た.Fig4.22(b)のひ ず み 一 ク リー プ速 度 グ ラ フか ら
は,RM試 料 は熱 処 理 に よ り最 小 ク リー プ 速 度 が 大 き く低 下 して い るの に 対 し,
SLM試 料 で は熱 処 理 前 後 で ほ とん ど変 化 が 見 られ な い.
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第5章 考察
5.1SLM試料の組織変化過程
第4章 では,SLM非焼鈍材試料,SLM積層まま材,SLMSTAed材の微視組織
を反射電子組成像写真およびEBSD解 析の結果か ら得た.Fig3.3(a)に示 した熱
履歴に関連づ けて,SLM試料が組織を変化 させたその過程 について考察をす る.
Fig5.1(a)はSLMプロセスの途中,紙 面の垂直方向に走査するレーザー ビーム
が照射 され溶融池(moltenpool)が形成 されている状態を模式的に表 した図であ
る.レーザー光の電界により金属表面の自由電子が振動 し,格子振動が引き起 こ
されることで レーザー照射領域では金属表面の温度が上昇する[36].Ti-6Al-4v
の融点はTm～1650。C[53]であ り,溶 融池は固相温度以上に加熱 された領域であ
る.照 射エネルギーは,Ar雰囲気や溶融池周囲へ散逸 し温度を上昇 させ る.そ
のため溶融池 の周 囲ではFig5.1(a)に示す よ うな温度勾配が生 じてい る.T>
750。Cでβ相体積率は上昇 し始め,β一transusであるTp==995。Cでβ相体積率は
100%に達す る.既 にレーザー走査によって溶融 ・凝固された層で存在 していた
旧 β粒はTβ等温線内部で β粒 とな り,溶融池が底か ら凝固 し始めるにつれて溶
融池内部へ粒成長を してい く(Fig5.1(b)).β粒は柱状 とな り,長 手方向は概ね
積層方向に沿ったものとなる.
べ一スプ レ 一ー・トはT=90。Cに常 に保持 されているが,溶融池の温度 と比べる
と大きな温度差が存在す る.ま た,溶 融池は周囲で溶融金属(weldmetal)に密
に接 しているため,周 囲(Ar雰囲気および溶融金属)へ の熱の移動によって溶
融池領域は速やかに冷却 され る.溶 融池領域の温度がマルテンサイ ト変態開始
点Ms～8300C[54]を下回ると,急 冷を受けたことにより β→α'変態が生 じ,Fig
5.1(c)のような組織 となる.粉 末床表層の第n層 の レーザー走査が終了 した後,
その上に第n+1層の金属粉末が敷かれ,レ ーザー走査が行われ る.第n+1層 の
プロセスにおいてもn層 は溶融 と急速凝固を経験 し,Fig5.1(c)と同様の組織が
再び形成 され る.第n+2層,第n+3層以降も同様であるが,第n+m層(mは 自
然数)の プロセスにおいて第n+m層 の溶融池からの熱の移動によって加熱 され
る第n層 の溶融池領域の最高温度がTニ750。C(β相体積率が室温 と同程度)を
下回った場合,焼 鈍処理温度に近い温度 を経験することで第n層 の溶融池領域
は α'→α+β分解がわずかに生 じ始める.第n+m+1層以降も同様であ り,こ れは
第n層 溶融池領域の最高温度が十分小さくなるまでマルテンサイ トの分解が起
こる.す なわち組織のSLM未 焼鈍材組織の最終状態はわずかな量の針状の初折
α相 と,大 部分 を占める α'相から構成 され る組織 とな り(Fig5.1(c)),これは実
験結果のFig4.1およびFig4.6に対応 している.
このSLM未 焼鈍材に650。C-3h(空冷)の 積層後熱処理を施す と,非 平衡相
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であるαFマルテンサイ トは α'→α+β分解 し,結晶方位 に応 じた長手方 向を持つ針
状 α相 とα/α粒界に沿って分布 した微細な β相か ら成 る組織 となる(Fig5.1(d)).
焼鈍時に拡散によって α相か らα/α粒界へ追い出されたVの 濃化が β相の形成
をもた らした.こ のような微細な粒界 β相はEBSD解析時のステップサイズが
く0.1μmではほとんど識別す ることができないが,ス テップサイズを0.05μmの
ように極狭 くすることで観察可能である(Fig4.8).
すなわち,SLMas-built材の最終組織は,① 旧β粒 に関連 した結晶方位 を持つ
α'バリアン トが分解 されて生 じた針状 α相+α/α粒界に極微細に分散 した粒界 β
相から成 る組織である.
Fig5.2(a)に模式図で示す ような組織 を有するSLM積 層まま材にSTA熱 処理
を施 した時の組織変化を表 したのがFig5.2(a)一(c)である.β一transusの直下で施 さ
れる954。C-2h溶体化処理の最 中,β相体積率は上昇 し旧 β粒は部分的に β粒
を形成す る.この とき,β粒の粒界三重点は第2相 である α相の優先的核生成サ
イ トであ り[51],3つの β相 とα相 との整合性が同時に良好 となる条件で等軸的
な α相が生成 される(Fig5.2(b)).この α相はそれぞれの α'バリアン トの結晶方
位のいずれかに属する必要はない.ま た β/β粒界近傍では,粒 界アロ トリオモル
フ(GBMA)様 の α相が形成 される.GBMA一αは結晶方位に関係 した成長方向
と β粒界 とが成す角の大小 によって,生 成の仕方が異なる.成 長方向と β粒界
とが概ね平行である場合,double-spherical-cap形状の α相が,界 面エネルギーに
関す る次の式を満た しなが ら核生成する[64].
γαβ ニ γαβ2ニ γαβ1
成長方向と β粒界 とが成す角 に大きな差がある場合,β粒界か らは同 じ結晶方
位 を持つ板状 α相が多数同時に成長す るが,溶 体化処理温度は β一transus直下で
あるため,高 温で β相に変態 しなかった α相粒によって板状 α相の成長は妨げ
られる.β粒界近傍で合体 した板状 α相の厚 さが,他 の針状 α相の厚 さと比べて
変わ らない理由である.
溶体化処理後の急冷によりβ→α'+α変態が生ずるが,β粒界三重点の等軸 α粒
とGBMA一αは維持 される.時 効処理によりα'→α+β分解が起こ り,SLMSTAed
材の最終組織は,① 旧 β粒に関連 した結晶方位 を持つ α'バリアン トが分解 され
て生 じた針状 α相+α/α粒界に極微細に分散 した粒界 β相,② 旧 β粒界三重点に
おいて溶体化処理中に生 じた等軸 α相,③α粒の成長方向と旧 β粒 とが成す角の
大小に応 じて生成の仕方が異なるGBMA一αの3種 類か ら成る組織である(Fig
5.2(c)).
83
(a)
nth
n-lth
n-2th
1stIayer
unmelted
Ti-6Al-4V
metalpowder
"
Aratmosphere
Tm～ 蔓6500C
Tp==995QC
T=750。C
7/ワ
/
γ
もう
,prlorβ
basep且ate T・70。C
(b)
樽 ＼β＼ ?
?
?
?
』
??
?
?
?
?
m◎ltenP◎lboundary
Tl3-995◎C
ア750◎C
βメ ∠
ノ＼月
/、・/ハ
、'
/
、
,勇
レ
lpriorβ
84
(c)
p曲a霊yα+ma貫e轟s髭eα'
(d)
acicularCt一ト{語eβal◎ngedCtGB
Fig5.1MicrostructuraltransformationduringSLMprocess.
85
(a}
(b》
(c)
acicu駐arα+fin¢fia塵ongωαG,B,
耐i:噛!縫
刃
滋
.,・'鰍 【,
priorβG.B.
N'縦:
.亀',ぐ 、・貞
㌃
・シ ・
.環 ・・、
、
K'1'一"i'一//i'ム^幾P・i・ ・β9面・翻 ・j　 1・
81.
acicu畢ar(P童ate順蜀k )agrains
equlaxedαgrain
acicula「α+藪neβalongα/αG.B.
+equiaxedα+GB。 αalengpriorfiG。B.
?
'
N騒
?
%1
Fig5.2MicrostructuraltransformationofSLMspecimenduringSTAtreatment.
86
5.2EBM試料の組織変化過程
Fig5.3にEBMプロセス中の組織変化過程を示す.紙面の垂直方向に走査する
電子 ビームが金属粉末に照射 され ると,金 属 中の電子 と衝突す ることで運動エ
ネルギーを失い,そ のエネルギーが格子振動 として熱エネルギーに変換 され る
ことで金属粉末は加熱 され溶融池を形成す る.こ こで,第n層 の走査プロセス
が開始 され る前に試料表面は予備加熱を施 されてお り(Fig5.3(a)),0.5～0.8Tmの
温度域にまで予め加熱 されている(玲は材料の融点).よって溶融池周囲の温度
勾配はSLMプ ロセスに比べて緩やかなものとな り,等温線間隔はより広いもの
となる(Fig5.3(b)).
溶融池が底か ら凝固 し始めると,SLMプ ロセス と同様に β粒が溶融池の内部
へ成長 し柱状粒 を形成するが,温度勾配が緩やかであること,粉末床全体が高温
に加熱 されていることか ら,β粒の成長はより安定的なものとな り,SLMプ ロ
セスにおけるものよりも粗大化する(Fig5.3(c)).プロセスが真空 中で行われる
こと,温度勾配が緩やかであることか ら溶融池は除冷を受け,マルテンサイ ト変
態を起こさない.あ るいは,第n層 溶融池領域で α'マルテンサイ トが部分的に
生 じた として も第n+m層 以降における高温保持のためほとん どが分解 され る.
溶融池の除冷過程では β粒界において α相が核生成 し,Burgersの結晶方位 を満
た しなが ら{110}βに成長 し板状 α相群を為 し,第n+m層 以降の高温によりそれ
らは成長 しこれがct-Widmanstatten構造 として識別 される.ま た,SLMSTAed材
と同様の機構によりGBMA一αお よび β粒界三重点における等軸 α相が生成 され
る(Fig5.3(d)).
以上か ら,EBMas-built材の最終組織は,① 旧β粒に関連 した結晶方位を持つ
α'バリアン トが分解 されて生 じた針状 α相+α/α粒界に極微細に分散 した粒界 β
相,② 積層プロセス中の旧 β粒界三重点において生 じた等軸 α相,③ 積層方向
に概ね平行な旧 β粒界の片側 ない し両側 に,{110}βに沿って(110)βll(OOOI)αと
[lil]β11[1120]αのBurgersの結 晶 方 位 関係 を保 ち な が ら成 長 した α一
widmanstatten構造,④ α粒の成長方向と旧 β粒 とが成す角の大小に応 じて生成
の仕方が異なるGBMA一αの4種 類か ら成る組織である.
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5.3強度特性の異方性
Table4.1に示 したように,本 研究では室温においては強度および延性 ともTi-
6Al-4v積層材では異方性は観 られなかった.Ti-6Al-4v積層材において,室 温
での強度特性において異方性が観 られなかった理由について考察する.Ni基超
合金であるIN718積層材の高温引張延性は,積 層方向に垂直な方位 で著 しく低
いことが知 られている[55].これは,IN718ではデン ドライ トが積層方向に平行
に成長 し,柱状晶組織を形成 し,高温においてデン ドライ ト問領域に沿って破壊
が生 じるためである[55].Ni基超合金では,凝固時にミクロ偏析が生 じデン ドラ
イ ト組織を形成する.そ れに対 し,Ti-6Al-4v合金では,デ ン ドライ ト組織は観
察 されなかった.す なわち,Ti-6Al-4v合金では,凝 固偏析が起 こりに くいこと
がまず考えられる.ま た,積 層方向に沿って成長 した旧 β粒の柱状組織が観察
されたが(Fig.4.9(b)fbrSLM,Fig4.10andFig4.12forEBM),積層中ない しは積
層後の冷却過程で β→α+α'変態が起 こり,100μm前後の幅 と数百 μmの長 さを
持つ柱状晶 β粒の粒 内で,そ の結晶方位に応 じ配向す る幅1μm長 さ10μm前後
の針状 α相 が形成 された.チ タン合金には12つのマルテンサイ トバ リアン トが
存在 し[19],それ らの結晶方位 を持つ針状 α'相粒がランダムかつ均一に形成 され
たため,焼鈍後のSLM積 層まま材は強度および機械的特性において等方的 とな
った と考えられる.
一方,450。C引張試験結果は,0。材が90。材 より優れた延性 を示す とい う,室
温には見 られなかった異方性を示 した.Fig4.16に示す ように針状 α相の異方性
はその粒径においては見 られない.積 層材 における組織的な異方性は,SLM,
EBMともに,積 層方向に平行に成長 した旧 β粒 と,旧 β粒界に沿って生 じる α一
WidmanstattenやGBMA一αについて確認 され るのみである.室温において機械的
特性に影響を及ぼ さなかったこれ らの構造が,高 温においては影響を及 ぼした
可能性がある.このよ うな柱状の旧β粒 を持つ α+β型Ti合金の組織は,Fig5.4(a)
に示す ような直接金属堆積法(directmetaldeposition;DMD)装置で積層 したTi-
6Al-4VについてEriksenが報告[56]しているが(Fig5.4(b)),従来の製造法では
見 られなかったものである.
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5.4SLM試料 とEBM試 料の組織の比較
SLM積層まま材 とEBM積 層まま材 との間で微視組織の違いが生 じた原因と
して,積層プロセス中の冷却速度の違いが考えられる.機械部品を用いず電磁気
的に電子 ビームを制御す るEBMの 走査速度はガルバ ノミラーを用いて レーザ
一ーを走査 させ るSLMに 比べ て極 めて走査速度が高速であるため,粉末床全体を
0.5～0.8Tmの温度域まで予備加熱す ることが可能である(Tmは材料の融点).この
予備加熱は本来,粉 末を仮焼結 させてチャージアップ(負 電荷の蓄積)を 防 ぐた
めに行われ るものであるが,副 次的な効果 として温度勾配の緩和による熱応力
の低減 を積層試料にもたらす[57].これに加え,SLMとEBMで はプロセス中の
雰囲気がそれぞれアル ゴンと真空であ り,SLMで は雰囲気中へ熱が逃 げるため
冷却速度は真空に比べて大きくなる.予 備加熱工程の有無 と雰囲気 の違い とい
う2点 か らSLM試料はEBM試 料に比べて大きな冷却速度で溶融池が冷却 され
るため,針 状 α相の大きさ等の微視組織形態に差異を生 じた と考えられ る.ま
た,電子 ビームはレーザーよりも溶 け込み深 さが深 く,表面のレイヤーが溶融 さ
れ る際には直下の レイヤーもまた加熱 され,そ れが積層プロセス中で幾度 とな
く繰 り返 され るため,溶 け込み深 さ(Fig4.10andFig4.12,旧β粒に沿った柱状
組織)に 影響を及ぼ した と考えられる.
SLMプロセス後に650。C/3h(空冷)の 焼鈍熱処理が施 された積層まま材の微
視組織(Fig.4.2,Fig.4.7)は,α'マルテンサイ トか ら変態 した微細な針状 α粒か
ら構成 されているとい う点で,Vranckenら[58]が報告 した7800C/2h(炉冷)熱
処理材の微視組織(Fig5.6)と,よく似た特徴を示 している.両 者の熱処理温度
はいずれ も β一transusより十分小 さく,熱 処理 中における β相体積率の増加が同
様 に小 さかったためである.
IN718[59]やSUS316L[60,61],Ti-24Nb-4Zr-8Sn[62]など各種積層材 において存
在が認 められる溶融池境界(moltenpoolboundaries;MPBs)は,本研究で用いた
SLM積層まま材 とEBM積 層まま材では観察 されなかった.VranckenらはTi-
6Al-4VSLM積層材ではMPBsの存在を報告 していないが[58],10vol.%Moを
添加 したTi-6Al-4V+10MoSLM積層材 中の明瞭なMPBsを報告 している(Fig
5.7)[63].本研究で用いたSLM積 層まま材 とEBM積 層まま材についても,積
層 中には溶融池が存在 していたが,Ti-6Al-4vが凝固中に偏析を起 こさなかった
こと,ま た,溶 融池の下層に存在 していた旧 β粒がMPBsを越えて積層方向に
沿って柱状に成長 していったため,積 層まま材においてMPBsが 観察されなか
った と考えられる.
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Fig5.6MicrostructureofTi6Al4VproducedbySLMafterheattreatingatdifferent
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55積 層造形材 とRM材 の強度
圧延焼鈍材のPhaseMap(Fig4.14(b))を見ると等軸 α相の問に粒界 βが析出
する典型的な α+β型Ti合金組織であることが分かる.圧延に続 けて β一transus以
下の焼鈍温度で保持 された試料は炉冷 され ることで,針 状組織 を生成す ること
な く等軸および粒界 β組織 となった.一 方,SLM積 層まま材 とEBM積 層まま
材の両方において β相の形成は限定的で,針 状 α相粒界に極微細に存在 してい
るのみであり,EBSD解析か ら得 られた β相体積率はそれぞれ0.2%,0.1%であ
った.Ti-6Al--4vのよ うな α+β合金の強度は,凝 固後の冷却す るときの冷却速度
に大きく影響 される.積 層 中ない し積層後の急冷(焼 入れ)に よって β→α+α'変
態が生 じ,そ の後施 された残留応力除去のための焼鈍処理(650。C/3h(空冷))
によってもα'から分解 した β相は α/α粒界にのみ形成 したため,EBSD解析結果
か ら算出された β相体積率が低い組織になったと考 えられ る.室温引張特性(Fig
4.18,Table4.1)やクリープ特性(Fig.4.22)で見 られた,RMとSLM積 層まま材
との機械的特性の差は上述の組織の差に起因すると考えられ る.Ti-6A1-4vに限
らず多 くの金属材料についてSLMプ ロセス中のレーザー照射後の急冷による結
晶粒微細化 とそれに伴 う強度の増大 と延性の低下が報告 されてい る[55,58].こ
れは,圧 延焼鈍材において見 られるよ うな粒界 β相がSLM積 層まま材ではほと
ん ど存在せず,針状 α相の間の粒界にわずかに極微細分散 していたためである.
すなわち,BCC構造を有 し変形能に富む β相の存在が圧延焼鈍材の高延性をも
た らしたが,ご く少量の β相 しか存在 しないSLM積 層まま材では ミクロ変形に
影響 を及ばさず,延 性が低下 した.今 後,積 層造形については,強 度 と延性のバ
ランスのとれた熱処理 とβ相安定化元素の添加[63]の検討が必要 とされ る.
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第6章 結言
選択的 レーザー溶融法(SLM)と電子 ビーム溶融法(EBM)の2種 類の金属
積層法により作製 したTi-6A14vについて,微 視組織 ・機械的特性 に及ぼす影
響について調査 し,以 下の知見を得た.
1.Ti-6Al-4v金属積層造形材 の微視組織観察の結果,sLM積 層まま材では,積
層方向に概ね平行に成長 した旧 β粒中で,積 層プロセス後の急冷で生 じた α'マ
ルテンサイ ト相が焼鈍処理によって分解 されて生成 した針状 α相 と α/α粒界に
極微細に分布 して存在する β相か ら成る組織が見 られた.
2.SLMSTA材では旧 β粒界上で粒界アロ トリオモルフ α相および旧 β粒界三重
点における等軸 α相の形成が見 られた.こ れ らは溶体化中の高温により旧 β粒
界上に核生成 ・成長 し,その後の急冷および時効処理の間も維持 されたものであ
る.
3.EBM積層 ま ま材 で はSLM積 層 まま材 で見 られ た組 織 に加 え て,α一
widmans伽en組織 と粒界アロ トリオモルフ α相お よび旧 β粒界三重点における
等軸 α相が観察 された.また旧β粒はSLMよ りも粗大化 していた.SLMとEBM
の間の微視組織の差異は,雰 囲気の違い と予備加熱工程 の有無 による冷却速度
の大小,溶 けこみ深 さに原因があると考えられる.
4.SLM積層まま材の機械的強度は,RMSTA材の機械的強度に匹敵するが,等
軸 α粒組織ではないことと,変 形能に富む β相粒が α/α粒界に極微細に析出し
ていて ミクロ変形に影響を及ばさないため低延性 を示 した.
5.RMとは対照的に,SLM積層まま材に対するSTA熱処理は4500C/400MPaの
クリープ試験結果において大きな影響を及ぼさなかった.
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AppendixI積層造形試料のX線 回折装置による応力解析結果
1.1.原理 と装 置
X線 を用 い た材 料 の応 力 測 定 に は,sin2Ψ法 が 広 く用 い られ て い る[A.1].X線
は材 料 表 面 の 結 晶 面 で 回折 し,結 晶面 間 隔dと 回折 角 θの 間 には,次 のBraggの
法 則 が成 り立 っ て い る.
n・A=2dsinθ(Eq.A-1)
こ こでnは 自然 数,λ はX線 の 波長 を示 して い る.上 式 よ りdの 変化 に伴 い θも
変化 す る こ とが 明 らか で あ るが,こ の 時,回 折 角2θ と応 力 σとの 間 に は 次 式 が
成 立 す る.
∂(2θ)
σ=κ ・(Eq.A-2)∂(
sin2ψ)
ここでKは 体積弾性率,ψは試料面法線 と結晶面法線 とのなす角度 を示 してい
る(Fig.A-1).ψ角を変えなが ら試料にx線 を照射 して回折線強度分布 を測定す
ると,各ψ角における回折角2θが得 られる.それを2θ一sin2ψ線図としてプロッ
トす るとFig.A-2のような図とな り,プ ロッ トした点の近似直線の傾きに体積
弾性率Kを 乗 じた値が.応 力 σとなる.
これ に対 して,単 一の入射角によって得 られた回折環を解析 して応力を測定
する方法が平らによって提案 されていて,今 日ではcosα法 と呼ばれている[A.2].
sin2ψ法 とcosα法は用いる回折ベ ク トル(diffiractionvector)の記述法が異なるだ
けで同 じ基礎方程式に基づいてお り,数 学的には等価である[A.3]が,より少な
いX線 照射回数で三軸応力を測定できること,単一の入射角で測定をす るため,
回転機構による測定誤差を受けないことから,よ り高い精度が得 られるとされ
ている.なお両測定法は,試料が等方弾性的な多結晶材料で構成 されていて,結
晶粒スケールの応力やひずみが無視できることを前提 としている.
COSα法は,回 折環の中心角 αとひずみεαとの間に成 り立つ次の基礎方程式を
利用 した解析方法である.
εα 一 争[n・2-V(n22+n32)]+穿[n22-V(n32+n、2)]
2(1十V)τXY十
nln2(Eq.A-3)
E
ここでEは ヤング率,vはボアソン比,n1～n3は試料座標系に対す るεαの方向余
弦を示 している.この式 を利用することで,次のように応力を決定することがで
きる.
100
・X-一 畜 轟
、ini恥(∂α1∂COSα)
τxy-
2(E1十γ)古 載(∂1舘 α)(Eq・A-4)
こ こで ηは θの補 角(=π/2一 θ),ψoは試 験 片 面 法線 と入 射 ビv・・一一ム の成 す 角 を
示 して い る(Fig.A-3).また,alとa2は 次 の よ うに定 義 され た値 で あ る.
α・≡i[(εα 一 επ+α)+(ε一α 一 επ一α)]
α2≡i[(ε α 一 επ+α)一(ε 一α 一 επ一α)](Eq.A-5)
以 上 のCOSα法 を 利 用 して 積 層 造 形 材 の残 留 応 力 を測 定 した.計 測 装 置 に は
PULSTEC社のX線 残 留 応 力 測 定装 置 で あ る μ一X360を用 い た.照 射 したX線 は
V-Kct線(エネ ル ギー4.953keV,波長2.5035A)で照射 径 は約2.0㎜ で あ り,X
線 的 弾 性 応 力 定 数 と してE=115.7GPa,v=0.321を設 定 した.取 得 した 回 折 環
(Debye-Scherrerring;デバ イ 環)をOoか ら360。に か け て展 開 して 直 線 化 ・プ ロ
フ ァイ ル 化 し,そ れ を解 析 して得 られ たcosα線 図お よびsinα線 図 の最 小2乗 法
近 似 直線 の 傾 き よ りσxとτxyを算 出 した.
1.2.実験 結 果 と考 察
Fig.A-4にsLM積層 ま ま材 の残 留応 力 測 定 結 果 を示 す.こ こでcosα線 図 お よ
びsinα線 図 中で,外 れ 値 と して解 析 時 に採 用 しな か っ た デ ー タ は 白抜 き の 丸 と
して 表 示 され て い る.σxニ ー10MPa(標準偏 差24MPa),τxyニ3MPa(標準 偏
差33MPa),平 均 半 価 幅1.60。とい う結 果 を得 た.照 射 領 域 内 の非 均 一 的 な応 力
分 布 と粒 径 分 布 に よ り,cosα線 図 お よびsinα線 図 は近 似 直線 の 上 下 にデv-一一・タが
分 布 した もの とな っ て い るが,そ れ を考 慮 して も,SLM積 層 ま ま材 で は6500C
-3h(空冷)の 積 層 後 焼 鈍 熱 処 理 に よ り,十 分 に応 力 が 取 り除 か れ て い る と考 え
られ る.
一 方 ,Fig.A-5に示 すEBM積 層 ま ま材 の 残 留 応 力 測 定 結 果 か ら は,σx=
-182MPa(標準 偏 差12MPa),τxyニー50MPa(標 準 偏 差8MPa),平 均 半 価 幅
1.52。とい う結 果 を得 た.τxγに つ い て は外 れ 値 が 多 く,実 際 に は さ らに 大 きな 残
留 せ ん 断応 力 を試 料 が有 して い る可 能 性 が あ る.σ.につ い て は,近 似 直線 とプ ロ
ッ トがcosα線 図上 で 良 く一 致 して い て,小 さい標 準偏 差 を示 す 信 頼 性 の 高 い解
析 結 果 が得 られ た.な お,こ の試 料 は,45㎜ 角 の形 状 を持 っ 立 方 体 と して作 製
され たEBM積 層 ま ま材 の,一 方 の側 面 か ら約6㎜,他 方 の側 面 か ら約20mm,
上 面 か ら約10mmの 場 所 か ら採 取 され た試 料 で あ る.SEMを 用 い た 予備 実 験 に
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より,この領域の微視組織は,立方体中央の微視組織 と,粒径や形態において大
きな差異がないことがCOMPO像から確認 されている.
以上の実験結果から,適 切な焼鈍処理によって積層材 中の残留応力は十分に
取 り除けることと,また,予 備加熱工程によって熱応力が緩和 され るEBMプ ロ
セスであっても,そのEBM積 層まま材には約180MPaとい う無視できない応力
が残留 していることが明 らか となった.熱 処理が不要であるとされているEBM
積層まま材 について も,実 用においては積層後焼鈍処理の実施を検討すべきで
あろ う.
1.3.参考 文 献
[A-1]水野 金 儀i:愛産研 ニ ュー ス1(2008)pp.4
[A-2]川澄 健 太 郎,中 根 清 和,小 林裕 一:X線 材 料 強度 に 関す る シ ン ポ ジ ウ ム講
演 論 文集46(2012)pp.7-12.
[A-3]宮崎 利 行:diffractionvectorによ るX線 応 力 測 定 法 の 共 通 的 理 解(Teclmical
Report2015)
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AppendixII質問事 項 回答 書
II.1角田准教授か らいただいたご質問
EBMで等温線が広がった理由は 予備加熱 とい うより電子 ビームの溶け込み深
さによるものではないか.
回答 広 く知 られているように,電子 ビームの出力当た り溶 け込み深 さはレー
ザー ビームの光もより深いため(Fig.A-6),本研究の実験結果 について も影響を
及ぼしたことが考えられます.同 出力 ・同照射時間の条件であった としても,等
温線間隔はEBMの 方がより広がったことが,溶 け込みの深 さの違いによ り推察
できます.
一方,本研究のEBM等 温線間隔拡大の主な原因は,溶 け込み深 さよりも予備
加熱工程によるものだと考 えています.Fig.A-7に示すのは,Inconel718合金を
EBMで積層 した時の,造形物底面における温度の時間変化を示 したグラフです.
積層初期に溶融 と凝固を繰 り返 した後(こ のグラフでは,計測時間間隔の大きさ
のため温度変動は実際よりも過小に表示 されています),造形物底面は36時 間
の造形時間全体に渡って,少 なくとも700。Cの温度で維持 されています.こ れ
は,予備加熱による粉末床全体の入熱が,各層において繰 り返 されているためで
す.一 方,SLMではべ一スプ レー トの温度は少な くとも90。Cに維持 されていま
すが,レ ーザー溶融時の粉末床の温度上昇を考慮 しても,EBM以 下の底面温度
だと考えられます.以 上より,予備加熱工程の有無による入熱量の差が,等温線
間隔の差をSLMとEBMの 間にもた らした と思われます.
EBMではSLMよ りも層を越えた熱の影響があるのか.
回答.SLMとEBMの 溶融池形状が同じだと仮定す ると,溶 融プロセス時の
溶融池周囲の熱拡散は概ね同 じよ うな形態だったと考えられます.レ ーザー と
電子 ビームの溶け込み深 さは,溶 融池の深 さよりも十分に小 さいためです.
一方,前 述の予備加熱の影響により,EBMで はSLMよ りも顕著な層 を越え
た熱拡散および温度上昇が生 じま した.こ れはEBM(電子 ビーム)とSLM(レ
ーザー ビーム)の特性の差 とい うよ りも,予備加熱工程の有無を理由としていま
す.
106
EBMの方が溶融池の幅はより狭 くなるのか(電 子 ビームの方がよ り絞 りやすい
ため).
回答.本 研究では,SLMとEBMの スポッ ト径はともに200μmと設定 してい
ます.電子 ビームのより深い溶け込み深 さや,造形物表面直下での電子の散乱な
どを原 因とす る溶融池形状への影響は考 えられますが,溶 融池形状の主な因子
はレーザー出力 とスポッ ト径であることか ら,それ らを同条件に した場合には,
SLMとEBMと の間で溶融池形状に大きな差異は生 じない と考えられます.
II.2高橋准教授か らいただいたご質問
オーバー ラップの影響はあるか.
回答.Inconel718のSLM積層材では,オ ーバーラップ領域における柱状粒の
形成が確認 されています(Fig.A-8).積層造形においては,エ ネル ギー密度(ビ
ーム出力)の 増加 にともなって一方 向凝固 して特定の結晶方位に配向した柱状
粒組織 となることが報告 されてお り(Fig.A-9),Fig.A-8で見 られ る柱状粒 もま
た,オ ーバー ラップ領域の繰 り返 し入熱を原因としたもの と考えられます.
本研究で用いたTi-6Al-4vにおいても,オ ーバーラ ップ領域特有の組織が
SLMとEBMの 両方で生成 された可能性があ りますが,積層後の β→α(α')変態の
ため,そのよ うな組織 を確認することは出来ませんで した.Inconel718などとは
異な り溶融池の痕跡が見 られなかったことか らも,積 層時に存在 した組織の痕
跡を確認することは困難だと考えられます.
仮にオーバーラップ領域においてInconel718のような柱状粒が成長 していた
としても,β→α(α')変態のため,積 層まま材の機械的特 性には大きな影響を及ぼ
していない と考えられます.
真空雰囲気 とAr雰囲気の違いはあるか.
回答SLMとEBMと の間の雰囲気の違いもまた,予 備加熱工程の有無 と同
じよ うに,冷 却速度に影響を及ぼ した と考えられます.溶 融池に触れたArは熱
伝達によ り温度上昇 し,それ による対流冷却はSLMの よ り速い冷却速度をもた
らしま した.
真空雰囲気中のSLM装 置は現在研究段階にあ りますが[A-4],いずれは実用化
されるもの と考えられます.そ のような装置で積層 されたSLM積 層材は,現 在
のものよりも造形中の熱応力が緩和 されることが期待 されます.一 方,EBMで
実施 される予備加熱工程は,電 磁 レンズによる機械的機構 を伴わない ビーム走
査を活か したものなので,ガ ルバ ノミラーで レーザーを反射 させ るSLMで は予
備加熱の実施 は,現 在は見込まれていません.
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高温特性 も絡めて発表をしてほしかった.
回答.今 回の発表では,SLMとEBMの 微視組織 ・機械的特性に見 られ る違い
と,それをもた らした微視組織の変化過程について発表を しま した.時間の都合
で高温特性(高 温引張試験 ・クリープ試験)に ついては触れなかったのですが,
高温で用い られることが多い航空機部品での使用を想定 してい る以上,高 温特
性についても触れるべきだったと反省 しています.
残留応力の値について.
回答.Appendixとして残留応力の測定結果について追記 しま した.実 験結果
か ら,適切な焼鈍処理によって積層材 中の残留応力は十分に取 り除けることと,
また,予 備加熱工程によって熱応力が緩和 され るEBMプ ロセスであっても,そ
のEBM積 層まま材には約180MPaとい う無視できない応力が残留 しているこ
とが明らか となっています.熱 処理が不要であるとされているEBM積 層まま材
についても,実 用においては積層後焼鈍処理の実施を検討すべ きでだと考えら
れます.
酸素の影 について.
回答.本 文の 「1.1研究背景」で過去の研究で報告されたデータをもとに詳
しく触れています.従 来,Ti合金の積層造形においては,酸 素の濃化をAr雰囲
気よりも効果的に防止できることか ら,真空雰囲気で積層するEBMの 方がSLM
よ りも優位だとされてきま したが,過去の研究データか らは,そのよ うな事実は
認 められませんで した(Tablel.1).
II.3真鍋教授からいただいたご質問
部品ではなく素材 を作製 しているが 実用時に何を活かす ことができるのか.
回答.ニ アネ ッ トシェイプ形状が実現可能であることが大きな魅力だ とされ
ている積層造形法では,実 用にあたっては本研究で作製 した立方体形状のよう
な素材ではなく部品のニアネ ッ トシェイプで造形するため,本 研究で得た知見
をそのまま活かすことはできない と思われます.
しか し,SLMとEBMの 積層法の違いが試料にもた らす影響について調査 し
た本研究から得 られた,予 備加熱工程の有無 と雰囲気の違いを原因とする微視
組織 に生 じる差異 とい う結果は,部 品の造形時にも同様に適用 され ると考えら
れます.積 層造形装置を導入するにあたって,SLMとEBMの どちらを選択す
るか とい う判断が求め られる時に,こ の ような実験結果は有用だと考えていま
す.
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II.4参 考 文 献
[A-4]S.Nakano,T.ShimizuandN.Sato:DieandMouldTech.29(2014)pp.28-31.
[A-5]荒 田 吉 明:鉄 と 鋼68(1982)pp.2413-2420.
[A-6]D.God丘ey:AdvancingAerosρaceProductionwithArcamElectronBeamMelting
Technologソ(Honeywell'sTechnicalReport)
[A-7]T.Niendorf,S.Leuders,A.Riemer,H.A.Richard,T.Tr6sterandD.Schwarze:
Metall.Mater.Trans.44B(2013)pp.794-796.
G◎ 鴨 書㈹
Fig.A-6Acomparisonoflaserweldingwithelectronbeamweldingforpenetration
depthhpandactiveparameterabrelation.[A-5]
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